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Ce travail vise au développement et à la validation d'une méthode expérimentale 
permettant une étude approfondie du phénomène de fatigue de l'alliage Ni-Ti soumis a 
un cyclage thcrmique à charge constante. Cette méthode expérimentaIe combine 
l'analyse macroscopique avec une analyse microstructurale i r r  sint par rayons S. 
L'approche n.iacromécanique permet d'analyser i'évolution des propriétés 
caractéristiques thermomécaniques de l'alliage par ce type de sollicitation. Un système 
mécanique ensendrant le même type de soIlicitation dans l'enceinte d'un diffractonietre 
de rayons X complétera la compréhension des modifications mises en jeu lors des cycles 
thermiques par une approche microstructurale. 
Dans un premier temps, nous étudierons les effets du traitement thermique sur l'alliage 
Ki-Ti par des essais DSC et des mesures de dureté. Ces deus analyses combinées 
permettront de définir la température de traitement thermique optimale. Le 
comportement en fatigue de l'alliage sera ensuite étudié. L'analyse par rayons X \-a 
rh-éler trois micanismes microstnrcturaus induits par les cycles tlïem~oméczniques. Le 
premier concerne l'orientation des variantes de martensite lors des premiers cycles qui 
cs traduit par 1 au,gmentation de l'efiet mémoire du  matériau. Le second et le troisiénii. 
serant associis respectivement au réarrangement des dislocations induites par la mise eri 
f o m s  de l'alliage et à l'accumulation de contraintes internes avec le cyclage. L'étendue 
de chacun de ces mécanismes va dépendrz de plusieurs paramètres : la température de 
traitement tliermique, la contraiiite appliquée pendant l'essai et la contrainte appliqiiéc 
pendant 1e recuit . 
This study concerns the development of an expenrnental procedure to characterise the 
fatigue behaviour of Ni-Ti shape memory alloy subjected to thsrmal cycling under a 
constant zpplied load. This esperimental technique combines the measure of 
rnacroscopic properties with the ray analysis of the alloy rnicrosinlcture. The 
transformation temperatures, total recoverable strain and hysteresis effect are 
characterised up to 10000 heating and cooling cycles. The microstructural analysis 
perfonned linder the same expenmental conditions helps to understand the underlying 
rnechanisms. 
First, the effects of the heat treatment on the Ni-Ti alloy fimctional properties arc 
assessed by Differential Scanning Calorimetry @SC) and microhardness msasurements. 
These hvo ma!yses al low the determination of the optimal heat trsatmeni temperature. 
Then fatigue behavioiir of the hezt treated Ni-Ti nbbon is studied by iising 
rnicrostnictural and macrostmctural analysis. The X-ray andysis will reveal three 
microstrucriiral mechanisms induced by thermomechanical cyclin,o. The first of thi-rn 
concerns the orientation of the martensite phase during the first cycles, they imply a 
growîh of the memory effect of the alloy. The second and the third are re~pscti\~zl> 
associatsd with rsorganization of the disIocations induced by th2 cold neorking of the 
alloy prior to tssting and the accurnulztion of interna1 stress during cycling. The esten; 
of each niechanism depends on the follou-ing factors : the heat treatment conditions 
(ternperaiure 2nd applied stress) and the level of the applied stress during the fatigue 
testing. 
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Introduction 
I l  est établi que les alliages à mémoire de forme sont sujets à des modifications de leurs 
propriétés remarquables lors de cycles thermomécaniques. Le comportement en fatigue 
de ces matériaux est conditionné par différents mécanismes qui agissent sur la 
microstructure de ces alliages. Ces mécanismes de fatigue que l'on retrouve chez les 
matériaux usuels incluent des phénomènes de création et de propagation de fissures. 
auxquelles ce superposent les effets propres aux AMF liés à la transformation 
martensitique. L'étude de  ce matériau devient complexe du fait de la superposition des 
actions des composantes thermiques et mécaniques sur les transformations de  phase. 
Différents types de test de fatigue peuvent être utilisés pour caractériser I'évoiution de la 
transformation de phase martensitewausténite : 
Fatigue mécanique : la température reste constante. la contrainte varie : - Fatigue thermique : la contrainte reste constante, la température varie : 
Fatigue thermomécanique : la température et la contrainte varient. 
Si l'utilisation des propriétés de I'AMF dépend des caractéristiques de la transformation 
martensitique (températures de transformation. effet mémoire), il est intéressant 
d'étudier la dégradation de ces caractéristiques durant des cycles de fatigue pour prédire 
la stabilité d'un système mécanique utilisant cet alliage. 
L'étude, présentée ici. caractérise expérimentalement le comportement en fatigue d'un 
alliage à mémoire de forme 49.9% Ni-Ti soumis à des cycles thermiques à charge 
constante. Cette méthode expérimentale combine l'analyse macroscopique avec une 
analyse microstructurale in siru par diffraction de rayons X. L'approche macroscopique 
\-a décrire le comportement du matériau à travers l'évolution de ces températures de 
transformation de phase ainsi que de l'effet mémoire double sens assisté en fonction du 
nombre de cycles thermomécaniques. La seconde approche. utilisant la diffraction des 
rayons X. caractérisera les évolutions microstructwales du matériau. Ces deux aspects 
complémentaires permettront de mieux comprendre les phénomènes mis en jeu lors de la 
fatigue de I'AMF pour ce type de sollicitation afin d'en prédire son comportement. 
Le premier chapitre de ce mémoire est un aperçu des résultats de la littérature décrivant 
le comportement en fatigue de l'alliage Ni-Ti soumis à différents types de sollicitations 
thermomécaniques. La caractérisation du matériau. utilisé pour les essais de fatigue. est 
présentée au chapitre 2 oii une méthode expérimentale d'optimisation du traitement 
thermique est développée. Le chapitre 3 présente la machine utilisée pour l'étude 
macroscopique du comportement en fatigue d u  matériau et présente les résultats obtenus 
sur 10000 cycles. L'évolution du comportement de l'alliage sera caractérisée à travers 
ses températures de transformation de phase et de l'effet mémoire double sens assisté. 
Pour compléter l'analyse macroscopique. le chapitre 4 présente une machine de fatigue 
engendrant le même type de sollicitation mais dédiée à une analyse par diffraction des 
rayons X. Les résultats présentés dans ce chapitre mettront en évidence l'évolution de la 
microstructure du matériau en fonction du nombre de cycles. C'est au chapitre 5 que les 
deux approches seront mises en parallèles pour comprendre les évohtions des propriétés 
de l'alliage par ses évolutions microstructwales. 
Chapitre 1 Fatigue des alliages à 
mémoire de forme Ni-Ti 
1.1 Introduction 
D'après Pomey (Lebiteux [ l  ]), la notion de fatigue (ou endommagement par fatigue) se 
définit par la modification des propriétés des matériaux durant l'application de cycles 
d'efforts. La répétition de ces cycles peut conduire à la rupture des pièces. 
L'expérience en industrie montre que la rupture de pièces de  machines ou de systèmes 
mécaniques en fonctionnement normal est le plus souvent due à la fatigue. Celle-ci est 
d'autant plus insidieuse du fait de son caractère progressif et masqué. Si la fatigue est 
assez bien connue dans les matériaux classiques. elle n'en reste pas moins un 
phénomène statistique dépendant de nombreuses variables structurales. L'utilisation des 
alliages à mémoire de forme dans des dispositifs industriels nécessite une bonne 
connaissance de leur comportement en fatigue. En effet. une utilisation répétitive 
entraîne une évolution microstnicturale du matériau et par conséquent, une modification 
de son comportement thermomécanique. La fatigue des matériaux à mémoire de forme 
peut se produire de différentes façons et elle est influencée par plusieurs paramètres. 
Cependant, elle trouve toujours son origine dans une modification irréversible de  la 
microstructure du matériau. Afin d'obtenir une meilleure compréhension de ce 
phénomène. il est nécessaire de considérer le comportement en htigue des matériaux 
métalliques ordinaires tout en apportant une attention particulière au mécanisme de 
déformation associé a la transformation martensitique, phénomène physique à la base 
des propriétés remarquables des alliages à mémoire de forme. 
Dans les alliages métalliques tels que les Ni-Ti, l'effet mémoire de forme est lié à la 
transformation cristallographique réversible produisant une phase stable à basse 
température dite martensite notée a,, ou B19' à partir d'une phase stable à haute 
température dite austénite notée et vice versa. L'austénite de  structure cubique à face 
centrée se transforme e n  structure cubique centrée ou quadratique centrée. De tels 
domaines se présentent soit sous forme lenticulaire, soit sous forme de  plaquettes 
allongées dites variantes de martensite. 
La transformation martensitique est donc une transformation de phase particulière de 
I'état solide qui se caractérise succinctement par les propriétés suivantes : 
- transformation sans diffusion. c'est à dire que même s'il se produit un processus 
diffusionnel. i l  n'est pas essentiel à la transformation : 
- transformation impliauant une déformation homogène du réseau qui conduit a un 
changement d e  forme macroscopique. 
La définition de fatigue pour les AMF doit être approfondie afin de tenir compte de  la 
transformation martensitique. Les différents comportements associés à l'effet mémoire 
peuvent être utilisés selon différentes combinaisons thermomécaniques. Patoor [2] 
prkise  Ies conditions des  essais thermomécaniques ut il isés le plus couramment pour 
caractériser les alliages à mémoire de forme : 
I - C'des rhermiqices purs : a = O pour P + a,, et a,, + p avec un balayage en 
température traversant I'hystérésis des températures de transformation. Cet essai ne 
produit aucune déformation dans le matériau: 
2- Efir mimoire simple sens : O # O pour P + a,,, ou dans I'état a,, . et a = O pour 
a,, + p est nécessaire pour réaliser I'effet mémoire simple sens: 
3- Srtperéhsriciré : O # O à température constante de  même que pour a,t, + P : 
4- Déformurion E = O : ceci représente un système totalement contraint dans lequel les 
contraintes sont maximales : pour l'effet mémoire double sens, cela implique qu'une 
contrainte peut être créée pendant le chauffage et relaxée pendant le refroidissement: 
5-  E # O pour la formation ou la disparition de l'état martensitique. La transformation 
inverse a,, + p créera une contrainte pour E = 0. 
La Figure 1-1 compare l'évolution de la contrainte a. de la déformation E et de  la 
température T pour les quatre principaux comportements des AMF. 
Toutes ces formes de sollicitations décrites précédemment sont sujettes au phénomène 
de fatigue. si les cycles de  température, de  contrainte ou de déformaion sont réalisés de 
façon répétitive. 
Nous allons dans ce chapitre rassembler différents résultats et analyses publiés dans la 
littérature concernant l'alliage Ni-Ti soumis à des sollicitations thermomécaniques 
cycliques. Ce travail. nécessaire pour la compréhension du phénomène de fatigue sur les 
a!Iiages a mémoire d e  forme. tentera de traiter l'aspect macroscopique par une 
description de l'évolution générale des propriétés des AMF. ainsi que l'aspect 
microstructural. Pour cela nous distinguerons chaque type de sollicitations 
thermomécaniques afin d e  mieux discerner leur effet respectif sur l'alliage. Après une 
définition des sollicitations cycliques, nous traiterons des sollicitations mécaniques puis 
thermiques. et enfin des sollicitations thermomécaniques. combinaisons des précédentes. 
Figure 1 - 1 : Différents types de comportement thermomécanique des alliages à 
mémoire d e  forme : a) comportement classique, b) superélastique. c )  mémoire double 
sens et d) mémoire simple sens (Patoor [2]) .  
1.2 Sollicitation cyclique 
1.21 Définitions 
Toutes les formes de sollicitations décrites précédemment sont donc sujettes au 
phénomène de fatigue si les cycles de température, de contrainte ou de déformation sont 
réalisés de façon répétée. L'étude de la fatigue chez les alliages à mimoire de forme 
devient plus complexe que pour les matériaux classiques du fait de la transformation de 
phase. On distingue en général plusieurs modes de sollicitations thermomécaniques : 
des cycles thermiques et/ou des cycles mécaniques. On peut observer dans un cycle soit 
une transformation de phase partielle ou complète au sein du matériau, soit des cyclages 
sans transformation de phase. notamment dans la phase martensitique ou le cycle de 
chargement devient un cycle de réorientation des variantes de martensite. Meunier (31 
définit les termes suivants : 
Cvcles themiaues : cycles de transformation induits thermiquement sans contrainte ne 
présentant comme déformation macroscopique qu'une dilatation volumique (thermique) 
de transformation. La température varie de part et d'autre des températures de 
transformation ; la contrainte externe est nulle et le matériau n'effectue pas de travail 
mécanique. La Figure 1-2 illustre le cyclage thermique qui s'effectue dans un intervalle 
de température AT 2 1 A,. - M , . - I  entre AF et MF. 
Cvcles mécaniaues : cycles soumettant l'alliage à rine contrainte cyclique a température 
constante (Figure 1-2). Pour le cyclage mécanique, le niveau de température de I'essai va 
déterminer différents cas de figure. Pour T > AF. on observe des phénomènes de fatigue 
conventionnelle associés à la phase stable a haute température P (austénite). Si T < MF. 
l'essai mécanique concerne la phase basse température (martensite). 
Cvcles thermomécaniaues : cycles où la température varie et la contrainte effective 
(interne ou externe} est non nulle, constante ou variable. Les états thermomécaniques. 
imposés durant le cycle. induisent la transformation martensitique evou inverse ou bien 
provoquent une réorientation cyclique des variantes de martensite. 
Figure 1-2 : Représentation schématique des deux modes de chargement cyclique : a) 
cyclage thermique. amplitude de température supérieure à AT = IA, - M , I  : b) cyclage 
mécanique. amplitude de contrainte a, (Patoor [2 ] ) .  
Dans tous les cas, on distingue deux types de  fatigue pour les alliages ii mémoire de 
forme : une fatigue mécanique ou une fatigue de mémoire de forme (Figure 1-3 [ 2 ] ) .  
Dans le premier cas, les propriétés mécaniques sont affectées de la même façon que dans 
les matériaux plus usuels par un durcissement. puis par la création et la propagation de 
tissures pouvant conduire à la rupture. Dans le second cas. ce sont les caractéristiques 
propres de la transformation martensitique qui évoluent par une modification des 
températures de transformation de phase evou des taux de déformation du matériau en 
phase austénite et martensite. Dans les deux cas. on explique l'origine de ces deux types 
de fatigue par des défauts microstructuraux irréversibles qui s'accumulent dans la 
structure du  matériau au cours de  cycles thermomécaniques. 
La plupart des auteurs s'accordent pour penser que les dislocations. les prkcipites ainsi 
que Ia présence d'austénite résiduelle joue un rôle important dans les phénomènes de 
fatigue. Patoor [2] met en avant également l'importance des interfaces austénite- 
rnartensite ainsi que les interfaces entre les variantes. de même que les joints de macle a 
l'intérieur de la martensite. 
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Figure 1-3 : Termes utilisés pour décrire la fatigue des alliages a mémoires de forme 
(Patoor [2]). 
1.2.2 Cycles mécaniques 
L'analyse de la vie en fatigue des aIliages à mémoire de forme nécessite une bonne 
connaissance des phénomènes de fatigue présents chez !es matériaux métalliques 
cIassiques. Le cyclage mécanique conduit à une fatigue par accumulation de défauts. 
caractérisée par une période d'amorce de fissure. de propagation stable. puis instable. 
sui\.ic enfin d'une rupture. Ce mécanisme de fatigue se retrouve chez les AMF même si 
les effets de la transformation martensitique influencent la durée des étapes. La durée de 
\fie d'un alliage à mémoire de forme va dépendre de l'amplitude de la contrainte imposée 
par les cycles mécaniques ainsi que de la température de l'essai considérée par rapport à 
la température de transformation Ms. On peut trouver dans la littérature pIusieurs 
résultats où des méthodes conventionnelles de caractérisation de la fatigue ont été 
appliquées aux alliages à mémoire de forme. 
Miyazaki [4] (Figure 1-4 et Figure 1-5) et Kim [ 5 ]  (Figure 1-6 et Figure 1-7) présentent 
plusieurs résultats relatifs à la durée de vie en fatigue de plusieurs alliages Ni-Ti pour 
des températures supérieures à AF. Par exemple, la Figure 1-4 montre l'effet de la 
température des essais de tension-compression cycliques sur la vie en fatigue d'un 
alliage Ti-50.8% Ni. Les résultats mettent en évidence deux types de comportement en 
fatigue. L'évolution en fatigue du matériau est continue pour des hautes températures. 
alors que les essais réalisés à plus basse température se décomposent en deux portions 
linéaires présentant une forte pente jusqu'à 3 .10~  cycles. puis par la suite une pente plus 
faible. L'intersection des deux droites correspond à la contrainte critique pour induire de 
la mrtrtensite à la température de I'essai. La Figure 1-4 montre que la valeur du 
changement de pente augmente en contrainte avec la température de l'essai avec un 
même alliage pour obtenir une évolution linéaire de la durée de vie en fatigue à partir de 
la température 90°C. Cette augmentation devrait normalement être une fonction linéaire 
de la température. mais une contrainte maximale d'induction de la martensite est 
obsenrée et une limite d'écoulement survient à haut niveau de contrainte. Kim et 
Miyazaki [ 5 ]  montrent à la Figure 1-6 et à la Figure 1-7 d'autres résultats de  vie en 
fatigue pour un alliage Ti-50.9% Ni. 11 observe en règle générale que la durée de vie de 
l'alliage augmente lorsque la température de  I'essai diminue, jusqu'à atteindre une limite 
de déformation où l'évolution du matériau n'est plus influencée par la température de 
I'essai. 
Figure 1-4 : Effet de la température de l'essai sur la durée de vie en fatigue d'un alliage 
Ti-50.8% Ni traité thenniquement a JOO°C pendant une heure (Miyasaki [4]). 
Figure 1-5 : Vie en fatigue de plusieurs alliages Ni-Ti (Miyazaki 141). 
Figure 1-6 : Amplitude de déformation ( E , )  versus vie en fatigue pour l'alliage Ti- 
50.9% Ni (Kim et Miyazaki [j]). 
Figure 1-7 : Contrainte venus nombre d e  cycles pour l'alliage Ti-50.9% Ni (Kim et 
h4iyazaki [ 5 ] ) .  
La microstructure initiale de l'alliage joue aussi un rôle important dans le comportement 
en fatigue. Par différents traitements thermiques réalisés sur un alliage Ti-50.8% Ni 
(400°C 1 h et 1000°C l h  + 400°C lh). Miyazaki crée des microstructures particulières 
pour chacun de ses échantillons. qui change la relaxation des contraintes internes dans 
l'alliage tout en entraînant la présence de particules intemétalliques dans celui-ci. De 
ces essais. i l  conclut que la combinaison du champ de dislocations et la présence de  
précipités au sein du matériau augmente la durée de vie en fatigue de l'alliage en 
observant un comportement en durée de vie 10 fois supérieur pour l'échantillon traité à 
-IOO°C (Figure 1-8). 
Figure 1-8 : Effet du traitement thermique sur la vie en fatigue d'un alliage Ti-50.8% Ni 
testé à température ambiante (Miyazaki [4]). 
1.2.3 Cycles thermiques 
Le cyclage thermique des alliages à mémoire de forme se situe généralement dans un 
intervalle de température compris autour de AF et MF. La formation répétée de la 
martensite d'origine thermique conduit à des modifications microstmcturales propres à 
chaque alliage- Ces modifications microstructurales affectent toutes les propriétés 
caractéristiques reliées à la transformation martensitique notamment les températures de 
transformation. Pour la majorité des alliages à mémoire de forme. le cyclage thermique 
pur à a = O  aboutit à un durcissement qui est d'autant plus marqué chez les matériaux 
où la transformation s'accompagne d'une variation de volume [2 ] .  Les alliages à base de 
Ni-Ti présentent un durcissement minimal du fait de leur limite élastique Rp faible. 
Plusieurs résultats relatifs au cyclage thermique pour l'alliage Ni-Ti font l'unanimité. On 
retrouve en effet dans la littérature une série de tendances convergentes relatives aux 
évolutions des propriétés des alliages à mémoire de forme en fonction des cycles 
t herrniques. Ces tendances s'établissent comme suit : 
a) Diminution des temkratures Ms et MF - [J, 6- 1 1 1  (Figure 1-9. [4]). Le cyclage 
thermique forme un champ de dislocations suffisamment important dans le matériau 
pour diminuer les températures de transformation martensitique. 
b) Augmentation de la difterence des temgratures Ms-MF - [4. 1 11 (Figure 1-9. [4]). Ce 
phénomène s'explique par le fait que l'intensité du champ de contrainte interne 
décroît avec la distance par rapport aux dislocations. La température effective de 
transformation locale dans le matériau differe de  laposition dans la structure. 
C )  Évolutions rapides de M s u  - lors des premiers cvcles themiaues [J. 7-9. Il] 
(Figure 1-9, [4]). La densité de dislocations croit rapidement lors des premiers 
cycles thermiques pour se stabiliser après un certain nombre de  cycles du fait de la 
dureté accrue du matériau- Les températures Ms et MI: suivent ce cheminement 
Figure 1-9 : Température de  transformation en fonction du nombre de  cycles thermique 
pour l'alliage Ti-49.8% Ni traité thermiquement à lOOO0C pendant une heure. puis 
trempé dans l'eau froide (Miyasaki [4]). 
Comme le montre la Figure 1-9, ces phénomènes sont composés d'un état transitoire 
concernant généralement les 20 premiers cycles thermiques où les caractéristiques de  
l'alliage évoluent rapidement suivi d'une stabilisation. Cette tendance sera plus ou moins 
marquée en fonction d e  la composition d e  l'alliage, mais surtout de  son état 
microstructural initial. c'est-à-dire dépendant d u  champ de dislocations créé dans te 
matériau par les premiers cycles de  contrainte ainsi que du nombre de  précipités 
présents. 
Ces deux facteurs, soit les dislocations et les précipités, semblent être les raisons qui 
expliquent le comportement unique de  chaque matériau à mémoire de  forme. Plusieurs 
auteurs se sont attachés à étudier l'influence des précipités et de la densité de  
dislocations sur le comportement des alliages à base de Ni-Ti soumis à un cyciage 
thermique. hdiyazaki [4] rapporte plusieurs résultats relatifs à la stabilisation de 
plusieurs alliages Ni-Ti face au cyclage thermique suite à des traitements thermiques 
spécitiques. En comparant des essais de  résistivité. Miyazaki observe un comportement 
particulier pour chaque échantillon. 
Comme le montre le Tableau 1 [4], chaque alliage possède une microstructure spécifique 
suite à chaque traitement thermique. II en résulte des comportements différents lorsque 
le matériau est soumis à des cycles thermiques particuliers pour chaque type de 
microstructure. 
Miyazaki [4] observe en effet. pour les alliages riches en Ni. qu'il est possible d'obtenir 
de fins précipités Ti3Ni4 qui se révèlent efficaces contre les effets d u  cyclage thermique 
stabilisant l'alliage (Figure 1-10). La formation du  précipité à l'intérieur de la matrice 
diminue le nickel en solution, mais augmente la contrainte interne autour du précipité, ce 
qui a pour effet de  diminuer le mouvement des dislocations dans le matériau, et ainsi 
donner un état d e  stabilisation plus rapide [9]. En effet. Stroz et al. [9] observe ce  
phhomène  au moyen d'une analyse microscopique à l'aide d'un microscope à 
transmission. 11 décrit l'interaction entre les précipités et les dislocations par le 
mécanisme d'Orowan observé dans un alliage Ti-49% Ni. 
Un vieillissement à plus haute température fait croître la taille des précipités. ce qui 
diminue la contrainte critique d'induction [4, 26, 27). Ainsi ta température M, diminue 
avec le nombre de cycles. alors que la température TR de la transition rhombohédrique 
augmente. 
De plus. la stabilisation du matériau en cyclage thermique est obtenue par un recuit 
effectué à une température inférieure à la température de  recristallisation. Ceci permet 
de limiter la relaxation des contraintes internes introduites dans le matériau par la mise 
cn forme [4. IO]. et se traduit par une augmentation de la dureté du matériau. La 
création d e  nouvelles dislocations par cyclage thermique susceptible de modifier les 
propriétés de l'alliage devient alors limitée. Le cyclage thermique réarrange les 
dislocations de mise en forme. ce qui augmente la contrainte critique d'induction de la 
martensite et compense ainsi les effets des cycles thermiques [4. 101- On observe alors 
es périmentalement des températures M, constantes (Figure f - 1 I ). 
I i  est important de noter que la densité de dislocations dans le matériau est un des 
paramètres de contrôle de la fatigue. Miyazaki [4] observe que les effets d'un précyclage 
mécanique sont semblables à ceux du recuit à une température inférieure aux 
températures de recristallisation. Cependant, cela demande de grandes déformations. ce  
qui nuit par la suite aux propriétés de mémoire de forme de I'aliiage. 
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Tableau 1 : Effet du cyclage thermique sur des alliages à base de Ni-Ti (Miyazaki [4]). 
Proportion 1 Ni 1 Traitement thermique 1 19.8 / 1000°C + trempe 
1 50.6 1 1000°C + trempe 
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Figure 1-10 : Effet des cycles thermiques sur les courbes de résistivité en fonction de la 
température a) Ti-49.8% Ni. b) TL51 -6% Ni. c) Ti41  -6% Ni qui ont subi un 
vieillissement contrdé à 400°C pendant une heure après un traitement à 1000°C 
(Miyazaki [4]). 
Figure 1-11 : Effet des cycles thermiques sur la résistivité d'un alliage Ti-49.8% Ni 
recuit pendant une heure après une mise en f o m e  à froid (Miyazaki [4]). 
L'ensemble des essais menés par Miyazaki [4] démontre clairement que l'introduction 
des dislocations dans le matériau permet de stabiliser rapidement l'alliage. La Figure 
1 - 12 illustre l'évolution de Ms pour un alliage Ti-49.8% Ni ayant subi différents niveaux 
de déformation avant d'être cyclé thermiquement. Lorsque l'échantillon est au préalable 
déformé. la tendance des températures s'inverse comparativement a un échantillon de  
référence : Ms augmente nettement lors des premiers cycles. puis se stabilise. Pour les 
petites déformations initiales. les dislocations introduites mécaniquement sont 
réarrangées par les cycles thermiques. Cette observatiorr est valable jusqu'à un certain 
niveau de  déformation. E ,  = 22.8% où l'alliage se stabilise dès le premier cycle. Suite à 
un phénomène de saturation, le champ de contrainte est alors sufisamment important 
pour devenir insensible aux dislocations introduites par les cycles thermiques. 
Figure 1-12 : Évolution de Ms en fonction du nombre de  cycles et de la déformation 
initiale (Miyazaki [4]). 
Le deusicme facteur relatif aux précipités intervenant dans la microstructure des alliages 
ri été étudié par plusieurs chercheurs. Des précipites autres que le Ti3Ni4 peuvent 
apparaître dans l'alliage. Par exemple. les particules de TizNi ayant une taille plus 
importante que Ies particules de Ti;Nh vont jouer un rôle important sur la stabilisation 
d'un al1 iage. Des analyses quantitatives par diffraction des rayons X et DTA menées sur 
des échantillons Ti - 50% Ni contenant des précipités d e  Ti2Ni et des échantillons Ti - 
50.2% Ni ne contenant pas de précipités ont permis à Kwarciak et al. [7] d'apporter 
plusieurs contributions importantes pour la compréhension du phénomène. Les résultats 
de rayons X montrent que le nombre de particules de Ti2Ni augmente avec les cyclages 
thermique, dans un alliage d e  composition équiatomique (Figure 1-13). Cette présence 
de précipités dans la matrice diminue le volume transformé ce qui a pour effet de 
diminuer le travail développé par la transformation martensitique. Ce phénomène est 
constaté suite a une diminution de fa chaleur latente de transformation (Figure 1 - 14) [7. 
121. Comme le montre la comparaison des comportements des deux alliages face aux 
cycles thermiques. les précipités de TizNi. contrairement aux précipités de Ti3Ni4. font 
croître l'instabilité de l'alliage vis à vis des températures de  transformation (Figure 1-1 5). 
Figure 1-13 : Croissance des précipités de TizNi avec le cyclage thermique (Kwarciak et 
ai- [7]). 
Figure 1-14 : Variation de la chaleur latente de transformation en fonction du nombre 
de cycles (essai par DSC) (Kwarciak et al. [7]). 
Figure 1-15 : Évolutions des températures de transformation de phase en fonction du 
nombre de cycles : a) sans précipités de TizNi. b) avec précipités de Ti2Ni (Kwarciak et 
a1 f71)- 
Si l'ensemble des résultats fait l'unanimité en ce qui concerne l'évolution des 
températures Ms, MG AS et AF. il reste une incertitude par rapport à la température 
relative à la transformation prémartensitique TR. En effet. on trouve dans la littérature 
plusieurs tendances : Miyazaki [4] ainsi que Jordan et al. [6] n'observent aucune 
variation de TR lors d'un cyclage thermique (Figure 1-9). La transformation 
prémartensitique n'étant pas accompagnée par une distorsion du réseau 
cristallographique. TR est insensible au champ de contrainte interne du matériau. Cette 
observation n'est cependant pas générale- Par un cyclage thermique sur un appareil de 
DSC (Calorimétrie Différentielle à Balayage) réalisé sur un Ti - 5 1.0% Ni. Tadaki et al. 
[ I  11  obtient des températures TR croissantes avec le nombre de cycles en opposition à 
Ms qui diminue (Figure 1-16). alors que pour un cyclage sur l'alliage Ti - 49.6% Ni. TR 
diminue (Figure 1-1 7. Pelosin et al. [a]). 
Figure 1-16 : Cycles thermiques de DSC réalisés sur l'alliage Ti-5 1.0% Ni (Tadaki et ai 
[ l l l ) .  
Figure 1-17 : Effet du cyclage thermique sur la température prématensitique TR 
(Pelosin et al. 181). 
1.3 Cycles thermomécaniques 
Les changements microstructuraux pour les alliages a mémoire de forme lors des 
premiers cycles de chargement mécanique et thermomécanique font état de l'apparition 
d'une microstructure orientée. Cette orientation de la microstructure est due au fait que 
la transformation martensitique thennoélastique sous contrainte n'est pas parfaite au sens 
où la création de défauts, tels que les dislocations et les précipités ou autres défauts 
ponctuels, lui est toujours associée. Ces défauts et des microdéformations plastiques 
après quelques cycles sont créés par les variantes rnartensitiques lors de leur 
transformation inverse dans le domaine austénitique. 
Du fait de la complexité du comportement des alliages à mémoire de forme. il existe 
dans la littérature un grand nombre d'essais permettant de caractériser ces matériaux. 
Dans ce paragraphe, nous porterons notre attention, tout particulièrement. sur les essais 
les plus fréquemment réalisés sur les alliages à mémoire de forme : cycles à déformation 
contrôlée et température constante (super élasticité) et cycles thermiques a charge 
constante (mémoire double sens assistée). 
1.3.1 Dégradation de l'effet mémoire simple sens 
1.3.1.1 Introduction 
Voici un cycle caractéristique de mémoire simple sens d'un alliage à mémoire de forme : 
1 - Le matériau est d'abord à contrainte nulle à une température T > AF (matériau à 
l'état austénitique), 
3- Un refroidissement est imposé à contrainte nulle jusqu'à T < MF pour amener le 
matériau en phase martensitique. 
3- Une contrainte est appliquée. puis retirée. créant une déformation de type 
martensitiquee pseudo-permanente, soit par induction de martensite sous contrainte 
sans déformation inverse (pour MF < T < AS). soit par réorientation des variantes 
de martensite auto-accomodantes formées lors de la baisse de la température a 
contrainte nulle dans l'étape 2 (pour T < MF). 
4- Un réchauffement est imposé jusqu'à une température T > AF, qui par effet mémoire 
simple sens. donne la disparition de la déformation causée par l'étape 3. 
L'étape 3 peut être modifiée par le maintien d'une contrainte constante lors de l'essai. 
D'après Patoor [2 ] ,  ce type de sollicitation thermomécanique s'apparente à l'éducation de 
l'effet mémoire double sens (EMDS) pour les alliages à mémoire de forme. Les effets 
microstructurau't nécessaires à l'apparition de I'EMDS sont comparables à ceux qui sont 
responsables de la fatigue dans ces alliages- Les contraintes internes conduisent à la 
formation d'une rnartensite orientée. favorisant la formation de variantes particulières au 
cours du refroidissement. La Figure 1-18 illustre le cycle complet thermomécanique 
réalisé sur  un alliage Ni-Ti (Patoor [2 ] ) .  
Figure 1-18 : Évolution des relations contrainte-déformation-température pendant le 
processus d'éducation thermomécanique d'un alliage Ni-Ti (Patoor 121). 
1 A l . 2  Modification du taux de déformation 
Plusieurs données caractéristiques des AMF se trouvent modifiées par un cyclage 
thermique à charge constante telles que les températures de transformation de phase 
ainsi que les taux de déformation respectifs des phases martensitique et austénitique [16- 
23 3 .  Bigeon et Morin [20] présente sur Figure 1-19 les résultats d'essais 
therniornécaniques a charge constante réalisés sur un alliage Ni-Ti-Cu traité 
thermiquement à 700°C. Il  observe trois stades apparents de l'évolution de la 
déformation de la phase martensitique en fonction du nombre de cycles : le premier est 
une croissance rapide de la déformation (400 premiers cycles): le second est une 
croissance plus faible associée à une stabilisation due à la saturation en défauts 
microstnictunux du matériau; et enfin, le troisième effet est caractérisé par une 
décroissance brutale attribuée à la plastifkation de l'alliage. 
Cette évolution du comportement en fatigue pour ce type d'essai se retrouve chez 
plusieurs auteurs [20, 22, 231. En revanche. plusieurs paramètres tels que le niveau de 
contrainte appliqué ou le traitement thermique influencent le comportement des alliages. 
La Figure 1-20 illustre la déformation accumulée au cours des cycles thermomécaniques 
d'un alliage Ti-49.6% Ni soumis à des chargements variant entre 135 et 540 MPa 
(Zimmerman [17]). Les résultats obtenus montrent qu'après 20 cycles. le niveau de 
déformation permanente augmente linéairement avec le nombre de cycles. Pour des 
contraintes >270 M P a  la déformation permanente par cycle décroît pour devenir 
constante. alors que pour des contraintes plus faibles. par exemple 135 MPa. la 
déformation permanente n'est pas observée après les premiers cycles. mais devient 
apparente après un certain nombre de cycles. Le même comportement est observé par 
Belayev [24] sur un alliage Ni-Ti où la charge appliquée varie entre 60 et 300 MPa et la 
limite observée est de 80 MPa. 
L'état microstructural du matériau semble être d'après plusieurs auteurs un paramètre 
important influençant le comportement en fatigue et notamment la stabilisation des 
alliages. Des fils Ti-40% Ni- 10% Cu traités thermiquement à JOO°C et à 550°C pendant 
30 minutes présentent une évolution générale du comportement en fatigue décrit 
précédemment et ceci quelque soit le traitement thermique (Figure 1 - 19). En revanche. 
Waram et al. [ 1 81 observent une stabilisation plus rapide pour l'échantillon traité à 400°C 
qu'avec une température de traitement à 500°C (Figure 1-22). 11 est clair que la 
relaxation des contraintes internes dues au travail à froid devient plus importante pour le 
deuxième traitement. Le cyclage thermomécanique donne au matériau une densité de 
dislocations croissante jusqu'à un état de saturation en défauts microstmcturaux (état 
stabilisé du matériau). Ceci explique la stabilisation plus rapide pour l'échantillon recuit 
à 400°C. Cette croissance de la densité de dislocations dans le matériau se matérialise 
par une diminution d'enthalpie de transformation. (Cette enthalpie reflétant IYnergie 
développée par la transformation martensitique). La Figure 1-2 1 illustre des mesures 
d'enthalpie de transformation d'un alliage Ti-45.2% Ni-@% Cu en fonction du nombre de 
cycles [20]. Cette évolution de l'enthalpie suit celle observée pour la mesure de la 
déformation décrite à la Figure 1-20. 
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Figure 1-19 : Exemple d'évolution de la déformation en fonction du nombre de cycles 
pour un alliage Ni-Ti Cu (Bigeon et Morin [20]).  
Figure 1-20 : Déformation permanente d'un alliage Ni-Ti en fonction du nombre de 
cycles et de la charge : a) 135 M P a  b) 270 MPa. c) 405 MPa et d) 540 MPa 
(Zimmmnan [17]). 
Figure 1-21 : Enthaipie de transformation mesurée juste après la rupture pour un alliage 
Ni-Ti (Bigeon et Morin [20]). 
Figure 1-22 : Évolution des déformations en fonction du nombre de 
00 
cycles: a) 
traitement thermique 400°C/30 minutes: b) traitement thermique 550°C/30 minutes 
( Wararn et al. 1 1 81). 
Une étude des effets des traitements thermiques peut permettre de  déterminer la 
température d e  recuit idéale pour optimiser le comportement en fatigue de  l'alliage. Par 
exemple pour un alliage Ti-50% Ni, Hagemeister et al. [23] observent un meilleur 
comportement en fatigue lorsque le matériau est recuit à 525" C comparativement à un 
recuit à 550' C. De ces deux résultats, il est peut-être légitime de favoriser le traitement 
thermique à une température la plus basse possible pour observer un comportement 
favorable face à la fatigue. même si l'on appauvrit les propriétés remarquables des AMF. 
1.3.1.3 Évolution des températures de transformation de phase 
Les propriétés thermiques des alliages se modifient ainsi que les caractéristiques 
mécaniques lors du cyclage thermomécanique. Cependant. du fait de la variabilité des 
résultats disponibles dans la littérature. on ne peut établir une description générale de 
l'évolution des températures de transformation des alliages à base Ni-Ti. 
Les températures de transformation varient linkairement avec la contrainte appliquée. 
Cette relation contrainte-température se décrit d'après Stachowiak et McCormick [22] 
par l'équation de Clausius-C lapeyron 
où ~ ' ( o ) e s t  l'enthalpie de  transformation. T (o ) l a  température d'équilibre de 
transformation. E la déformation et p la densité en considérant que le r a t i o ~ 4  est 
indépendant de la contrainte appliquée. Pourtant des essais expérimentaux a différentes 
charges effectués sur un alliage Ti - 45.2 % Ni - 6% Cu montrent une non linéarité des 
températures Ms et MF en fonction de  la contrainte appliquée pour des chargements < 
200 MPa [20]. 
Plusieurs auteurs ont observé une augmentation des températures de transformation de 
phase Ms. MF- As et AF lorsque l'on soumet un alliage Ni-Ti à des sollicitations 
thermiques à charge constante [18. 19). Par exemple, la Figure 1-23 illustre l'évolution 
des températures de transformation en fonction du nonibre de cycles d'un alliage Ti- 
55% Ni. Les résultats montrent que les températures de transformation suivent 
sensiblement I'évolution de la déformation permanente en fonction du nombre de  cycles 
(Figure 1 - 1  9). Lors des premiers cycles. on observe une augmentation rapide des 
températures suivie d'une stabilisation après 1000 cycles. 
Wararn et al. observent une évolution contraire des températures avec un alliage Ti - 
40% Ni - 10% Cu [18]. Le Tableau 2 et la Figure 1-24 regroupent les résultats obtenus 
par cyclage des échantillons de cet alliage ayant subi des recuits à différentes 
températures. Ainsi on observe pour l'échantillon recuit à 400°C. une hystérésis 
thermique se décalant vers des températures plus hautes avec une évolution plus 
marquée pour Ms et MF, alors que pour le matériau recuit à 550°C. les cycles font 
décroître I'hystérésis thermique. Tamura et al. [16] expliquent ce phénomène par la 
présence d'un champ de contraintes internes provenant des précipités de phases riches en 
nickel ou encore un réarrangement insufisant des dislocations introduites par la mise en 
forme à froid du matériau. 
Figure 1-23 : Évolutions des températures de transformation de phase en fonction du 
nombre de cycles pour un alliage Ti-%% Ni (Derek et al. [19]). 
Figure 1-24 : Hystérésis thermique en fonction du nombre de cycle : a) alliage recuit à 
-IOO°C pendant 30 minutes. b) alliage recuit à 550°C pendant 30 minutes (Waram et al. 
C W.  
Tableau 2 : Températures de transformation en fonction du nombre de cycles : a) 
traitement à 400°C. b) traitement it 550°C (Waram et al [18]). 
Transfonnatiori Temperatuns During Cycling For 4 W C  Heat Treaanenc 
Hvstcrcsis Width ( O C )  
15.5 
12.5 





















La transformation pré-martensitique 
constante. Stachowiak et McCormick 
est sensible aux cycles thermiques à charge 
[ 1221 étudient la déformation et la transformation 
associées aux transformations R et martensitique dans l'alliage Ti-50.2% Ni. en réalisant 
des essais thermiques sous charge appliquée constante. Les mesures de déformation 
présentent des stades de plasticité distincts associés au.. transformations R et 
martensitique. La séquence de transformation dépend de la contrainte appliquée : pour 
o < 355 MPa. la transformation se décompose par B2+R+M au refroidissement. et 
pour o > 355 M P a  elle correspond à B2+M. Les mesures des températures de 
transformation par résistivité et essai DSC montrent que le cyciage thermomécanique 
provoque des modifications irréversibles des déformations. 
D'autres résultats de fatigue décrivent le comportement des alliages à base Ni-Ti. Zadno 
et al. [21] à la Figure 1-25 étudie la stabilité des propriétés martensitique de ressorts de 
raideurs 0.21, 0.39 et 0.58 N/mm fabriqués à partir d'un alliage Ni-50% Ti-10% Cu 
laminé à 35 % et recuits à 470°C. Les essais de fatigue à charge constante des ressorts 
ont montré une stabilité équivalente pour tous les échantillons lorsque la déformation est 
limitée à 1 -5%. 
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Figure 1-25 : Fatigue d'un ressort Ni-Ti-Cu en fonction du nombre de cycles et de sa 
déformation contrôlée (Zadno et al. [2 11). 
1.3.2 Cycles superélastiques ou effet mémoire double sens assisté 
Ces deux cycies ont une origine commune, et ce même si les effets de fatigue sont 
différents. Dans le cas superélastique. les transformations sont induites par une variation 
de contrainte. Dans le cas de l'effet mémoire double sens assisté, les transformations 
sont induites sous contrainte par une variation de température pour traverser la zone de 
transformation de phase. Un cycle superélastique caractéristique est schématisé a la 
Figure 1-26 [3) : 
1 .  Le matériau est à contriinte nulle à une température T > AF avec 100% d'austénite. 
2. Une contrainte est graduellement appliquée, créant une déformation de type 
martensitique par induction de martensite sous contrainte. 
5. La contrainte est graduellement relâchée. générant ainsi avec un hystérésis la 
transformation inverse de retour vers la phase mère. 
Figure 1-26 : Cycle superélastique caractéristique. 
Les effets généraux de cycles superthermiques ou superélastiques sont les suivants : 
- Les déformations résiduelles sont composées de martensite stabilisée et de 
déformation plastique [4. 151. 
- Les structures de dislocations qui apparaissent avec le cyclage mécanique font varier 
localement et agrandissent l'étaiement des températures de transformation avec pour 
effet d'augmenter la pente de ta transformation induite sous contrainte [4. 151. 
- La modification de I'hystérésis de transformation est habituellement accompagnée 
d'une diminution de la surface d'hystérésis 14. 15. 251 suite à l'augmentation de la 
pente de la transformation induite sous contrainte et aux modifications des 
contraintes critiques. 
Des essais cycliques réalisés sur un alliage Ti-50.5% Ni montrent à la Figure 1-27 une 
croissance de la déformation résiduelle en fonction du nombre de cycles. En mème 
temps. la contrainte critique d'induction de martensite et la largeur d'hystérésis 
diminuent (Figure 1-27 Miyazaki et al, [l5]. Figure 1-28 Strnadel et al. [l  JI). 
Les cycles mécaniques font croître par écrouissage la densité de dislocations dans 
l'alliage notamment pendant les premiers cycles [13]. De meme que pour les cycles 
thermiques. les mécanismes intervenant principalement sur la stabilisation des alliages 
Ni-Ti soumis à des cycles superélastiques [Q. 151 sont la présence de particules 
intermétalliques dans la matrice et l'état de relaxation des contraintes internes dues aux 
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Figure 1-27 : Effet de la déformation cyclique a) déformation résiduelle. b) contrainte 
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Figure 1-28 : Réponse de la contrainte critique d'induction de martensite en fonction du 
nombre de cycles et de la température de l'essai (Stmadel et al. [14]). 
Miyazaki [4] montre expérimentalement que la combinaison des précipités et des 
dislocations permet de stabiliser les caractéristiques superélastiques des alliages Ni-Ti 
lorsqu'ils sont soumis à une contrainte cyclique [4. 151. Un traitement thermique 
spécifique sur un alliage de composition donnée permet de lui conférer un état 
microstructural particulier (Tableau 1 ). La Figure 1-29 illustre les effets d'un traitement 
thermomécanique sur des alliages ayant des caractéristiques microstructurales définies: 
a) et b) représentent des échantillons contenant des précipités. c) un échantillon recuit 
ayant une densité élevée de dislocations et d) un alliage combinant précipités et 
dislocations. Le plateau des courbes contrainte-déformation pour les deux premiers 
échantillons reste constant jusqu'au 100 premiers cycles. puis augmente sa pente avec le 
nombre de cycles. Comme le montre la Figure 1-29 (d). l'échantillon présentant une 
combinaison de précipités et de  dislocations montre une faible variation de la contrainte 
critique d'induction et de la largeur d'hystérésis comparativement aux autres 
échantillons. La présence de précipités de T i 3 N i ~  et de  dislocations crée plusieurs sites 
distincts pour la germination de  transformation de phase dans le matériau. Par 
conskquent. la transformation reversible débute à un niveau de contrainte plus élevé et 13 
déformation résiduelle devient plus faible (Strnadel et al. [14]). 
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Figure 1-29 : Effet du cyclage superélastique sur les courbes contrainte-déformation des 
alliages à base d e  Ni-Ti ayant des microstnictures spécifiques (Miyazaki 141). 
1 .J Synthèse de la bibliographie 
L'état bibliographique traitant de la fatigue et la de stabilité des alliages à base Ni-Ti ne 
permet pas actuellement de  prédire avec exactitude le comportement macroscopique de 
ces matériaux. ni de décrire les mécanismes microstnicturaux rentrant en jeu lors de la 
transformation de phase et des cycles thermomécaniques. En effet, nous trouvons un 
grand nombre de résultats sur les divers aspects de la fatigue des alliages à mémoire de 
forme qui sont parfois contradictoires, notamment sur les études des cycles 
thermomécaniques où peu d'études traitant de l'évolution microstructurale des matériaux 
ont été menées. Les mécanismes microstnicturaux mis en jeu lors des sollicitations 
cycliques laissent encore actuellement un large champ d'investigation. 
La plupart des auteurs expliquent l'évolution des propriétés des matériaux face à des 
cycles thermomécaniques par des modifications microstructurales : contraintes internes 
et présence de particules intermétalliques dans le matériau. en soulignant que pour la 
majorité des essais thermomécaniques. la combinaison de ces deux composantes 
microstmcturales stabilisent les caractéristiques d'alliages. Afin de mieux comprendre 
ces mécanismes. nous tenterons dans notre étude d'apporter certains déments de réponse 
sur le comportement en fatigue d'un alliage Ni-Ti par une description macroscopique 
appuyée par une analyse microscopique par diffraction des rayons X. et une description 
microscopique des évolutions des propriétés du matériau lorsque celui-ci est soumis à 
des cycles thermiques à charge constante. 
Chapitre 2 Caractérisation du 
matériau 
2.1 Principes et buts des traitements thermiques 
Du point de vue de la microstmcture. on observe un allongement des grains ainsi que Ia 
formation de défauts cristallins au sein de l'alliage: défauts suffisamment importants 
pour bloquer tous les mécanismes microstnicturaux qui sont à la base de la 
transformation martensitique des AMF. Les alliages à mémoire de forme. fournis par les 
fabriquants, sont des matériaux qui ont subi diverses opérations métallurgiques rendant 
ainsi leurs propriétés particulières inutilisables : effet mémoire. superélasticité. etc ... 
Ces opérations concernent. le plus souvent. leur mise en forme. qui permettent de 
trouver l'alliage sous forme de fils. de rubans. ou de tiges. Chaque géométrie est 
obtenue par des mécanismes de mise en forme spécifiques en plastifiant le matériau 
après la coulée par de grandes déformations. Les opérations les plus courantes sont le 
laminage et le tréfilage. L'écrouissage qui en résulte conduit à la diminution de la limite 
d'élasticité et à l'augmentation de l'allongement à la rupture. 
Pour conférer ses propriétés à un alliage à mémoire de forme. i l  est nécessaire d'effacer 
les effets de la plastification en le relaxant de ses contraintes internes. Pour cela. seul un 
traitement thermique adéquat (appelé recuit ou revenu) permet de le restaurer en agissant 
sur la microstructure par une recristallisation partielle de l'alliage. L'opération de 
traitement thermique devient alors une étape nécessaire pour lui permettre de réagir aux 
changements de température ou de contrainte. 
Les mécanismes de modifications microstnicturaies des traitements thermiques sur les 
AMF sont semblables à ceux des métaux ou alliages plus classiques. Ce chapitre 
n'abordera pas en profondeur ces mécanismes cristaIIographiques très complexes. mais 
présentera une description générale des traitements thermiques. qui nous permettra de 
comprendre leur importance pour I'utilisation des AMF dans des systèmes mécaniques. 
Nous définirons ici une méthode expérimentale d'optimisation des traitements 
thermiques basée sur l'amélioration du comportement en fatigue de l'alliage Ni-Ti qui 
déterminera la température idéale de recuit. Pour cela, deux outils de caractérisation du 
matériau seront combinés : une mesure énergétique par calorimétrie différentielle à 
balayage (DSC) caractérisant la transformation martensitique de  l'alliage combinée avec 
une mesure de dureté qui caractérise son comportement mécanique. 
2.1.1 Nécessité des traitements thermiques sur un  A M F  
La notion de traitement thermique intègre un ensemble d'opérations définies qi li ont po 
but de modifier la structure cristallographique d'un matériau métallique ou d'un alliage. 
Un choix judicieux de cycles de températures leur confèrent des propriétés particulières. 
En effet. les mécanismes microstructunux internes activés par traitement thermique 
permettent une modification de toutes les propriétés des matériaux car celles-ci sont 
droitement liées à la microstructure. que ce soit les propriétés mécaniques. thermiques 
ou chimiques. En règle générale. il s'agit pour le métallurgiste de contrôler les 
évolutions structurales par un traitement thermique adéquat qui va donner au matériau 
les propriétés mécaniques et thermomécaniques voulues. 
2.1.2 Principe et but des traitements thermiques 
Généralement, les traitements thermiques servent à améliorer une propriété d'un 
matériau pour un emploi spécifique. et ce quelque soit le type d'alliage. Nous verrons 
que I'amél iontion de l'une d'elles va souvent de pair avec la dégradation d'une autre. On 
observera notamment pour notre alliage Ni-Ti, une augmentation de la dureté ou de la 
résistance mécanique associée à une énergie de transformation martensi tique plus faible 
Ceci montre la nécessité de définir des critères de choix pour définir un traitement 
thermique. 
I I  est difficile actuellement de traiter dans son ensemble l'étude des mécanismes 
structuraux intervenant sur les propriétés mécaniques. Trop de paramètres et trop de 
mécanismes font que les phénomènes mis en jeu ne peuvent se décrire simplement. II 
existe cependant quelques relations entre les analyses microstructurales des matériaux et 
leur comportement mécanique. Ces paramètres structuraux sont reliés à la résistance 
mécanique des alliages. Ils concernent le rôle de la taille de grains. ainsi que la 
dispersion des précipités ou des inclusions dans un alliage : 
La formule d i l s ~ v .  R, = R; + a@ In(Dh2') pour les alliages qui 
D - 2 r  
présentent des précipités. où R, est la limite d'élasticité d'un alliage dont la matrice 
a une limite d'élasticité Re' renforcée par une dispersion de précipités de diarnètre 
moyen 2r distants en moyenne de D. Les dislocations sont caractérisées par leur 
vecteur de Burger b où p définit le module de cisaillement de la matrice et a: est 
une constante. 
loi de Hall Petch, Re =Re_ +k,d-% illustre le rôle de la taille de grain sur la 
limite d'élasticité Re pour un alliage polycristalin ( R, étant la limite d'élasticité 
d'un monocristal, k, constante associée au matériau et cl diamètre moyen des 
grains). 
Le souci des métallurgistes pour les matériaux usuels est de rechercher chez les alliages 
une résistance mécanique de plus en plus élevée tout en conservant une borne tenacité. 
Dans ce but. on cherchera à élever la limite d'élasticité et la dureté pour rendre la 
déformation plastique plus difficile, celle-ci se produisant par glissement des 
dislocations dans les grains de métal, Les traitements thermiques permettent alors de 
déterminer les éléments structuraux qui rendent ces glissements difficiles. par des 
inclusions. des précipités, des joints de grains ou encore par d'autres défauts cristallins 
telles que d'autres dislocations apportées par des déformations plastiques (écrouissage). 
La complexité des AMF est que nous rechercherons ces mêmes caractéristiques tout en 
cherchant à lui faire développer ses propriétés basées sur la transformation 
rnartensitique. 
2.1.3 Effets des traitements thermiques sur les AMF 
Les traitements thermiques sont utilisés pour deux effets sur les AMF. D'une part pour 
déclencher les mécanismes de restauration par un réarrangement des dislocations et des 
lacunes. et d'autre part pour réarranger la microstmcture afin de  définir la forme stable 
de la phase mère. Ce deuxième effet est défini comme étant l'opération de mise en 
forme par traitement thermique d'un AMF. L'activation des mécanismes de 
rthrangernent dépendra de fa température de recuit (Tableau 2-1). I I  reste donc à 
deteminer lequel de ces mécanismes devra être activé pour améliorer le comportement 
de l'alliage. 
On distingue deux classes de transformation à l'état solide lors des traitements 
thermiques : les transformations qui correspondent à de véritables changements de phase 
avec des modifications des structures cristallines et les transformations qui 
correspondent à des évolutions progressives des phases de l'alliage sans changement de 
structure cristalline. Le traitement thermique appliqué aux AMF concerne le deuxième 
type en opérant différentes modifications de leur structure cristalline 
Tableau 2-1 : Description des mécanismes de restauration par recuit. 
Température 
I I Formation de sous-joints de grains I 
Mécanismes activés 
Basse 
1 Intermédiaire 1 Annihilation de dislocations 1 
1 1 
Migration de défauts ponctuels 
Combinaison de défauts ponctuels 
Croissance des cellules 
Montée des dislocations 
I Élevée I Coalescence des cellules I 
I I  PO^ ygonisation I 
Définir la température du traitement thermique ne suffit pas pour le caractériser 
complètement. mais elle demeure un facteur prépondérant. En effet. le temps de 
maintien à cette température se révèle être tout aussi important. sans ignorer les 
paramètres décrits ci dessous qui jouent un rôle moindre sur le comportement de I'AMF. 
Ces paramètres sont : 
- L'air ambiant. ou milieu de traitement thermique contrôlé pour éviter ou 
favoriser des modifications de composition superficielle (oxydation). 
- Les vitesses de chauffage jusqu'à la température de  traitement et de 
refroidissement depuis cette température. 
- La succession de cycles thermiques complexes faisant intervenir de multiples 
combinaisons température-temps- 
- Les contraintes résiduelles. internes ou superficielles du matériau. 
- L'écrouissage conduisant à une modification de la densité de défauts 
cristallins. 
- Les contraintes ou déformations appliquées pendant le traitement. 
I I  serait intéressant de mener l'étude de I'influence de chacun de ces paramètres sur la 
microstructure de l'alliage, mais cela sortirait du contexte de notre travail. Nous allons 
toutefois mettre en évidence I'influence du facteur qui nous est apparu le plus important 
au cours d'essais préliminaires. facteur relatif à la température de traitement thermique- 
Nous caractériserons l'effet de  ce facteur sur le comportement de l'alliage Ni-Ti par des 
mesures mécaniques et énergétiques, études qui font l'objet du prochain paragraphe. 
2.2 Outi l  de caractérisation d'un AMF 
Nous allons ici décrire les deux outils utilisés pour caractériser le matériau : le premier 
s'attache au caractère énergétique de la transformation martensitique de l'AM F par une 
mesure calorimétrique différentielle à balayage (DSC). le second cûractérise le 
comportement mécanique du matériau par une mesure de microdureté. Nous verrons 
que la combinaison de ces deux analyses devient une nouvelle approche qui permet de 
définir expérimentalement la température de traitement optimale qu'il faut appliquer à un 
AMF pour en améliorer son comportement thermomécanique. 
2.2.1 Caractérisation par Calorimétrie Différentielle à Balayage (DSC) 
Quand un matériau subit un changement de  phase du premier ordre (fusion. 
transformation a l'état solide). i l  se produit un échange de chaleur avec le milieu 
estérieur. t a  transformation de phase induite thermiquement dans les alliages à 
mémoire de  forme se décrit par un changement de phase du premier ordre qui par 
conséquent se caractérise par Calorimétrie Différentielle Balayage (DSC. technique qui 
permet d'évaher les points caractéristiques du matériau. l'étalement de la transformation 
par ses températures de changemevt de phase ainsi que l'énergie associée au changement 
de phase). 
2.2.1 .l Principe général de mesure 
L'appareil DSC est constitué d'une enceinte thermique réguKe en température dans 
laquelle sont placés l'échantillon à analyser ainsi qu'un échantillon témoin de  réference. 
La Figure 2-1 représente le dessin de la machine d'essai DSC fabriquée par T.4 
hstrziment. Son fonctionnement est le suivant : la cellule mesure en permanence la 
différence de  température AT=Ts (éch)-TR (réfl, différence qui va dépendre de la 
variation enthalpique de I'échantillon, de la capacité calorifique de I'échantillon. ainsi 
que des différentes résistances thermiques. 
De manière générale. la technique consiste à mesurer la chaleur échangée par le 
matériau avec son environnement lors d'un cycle thermique. En l'absence de phénomène 
endo ou exothermique. la valeur de AT reste stable et lors du passage dans une zone de 
température correspondant à un changement d e  phase. la variation de A T  va traduire la 
variation d'enthalpie de l'échantillon. La conversion de AT PC) en flux de chaleur a 
I'échantillon (PV) à! la température Tes t  effectuée de façon interne en tenant compte de  
paramètres tels que les différences d'inertie thermique (four. régulation). la résistance 
thermique de contact support échantillon, la sensibilité des échantillons. ainsi que les 
paramètres d'étalonnage de  fa cellule. t e  diagramme ainsi obtenu représente le flux de 
chaleur échangé en fonction de la température. 
Figure 2- 1 : Apparei 1 de mesure DSC TA instrtcmenf - 
Les paramètres de mesure DSC sont les températures minimales et maximales du cycle 
thermique ainsi que la vitesse de balayage. 
2.2.1.2 Application aux alliages à mémoire de forme 
Un alliage a mémoire de forme traité thermiquement va présenter une transformation 
n~artensitique. Cette transformation se caractérise par calorimétrie différentielle à 
balayage par un balayage en température qui permet de déterminer les zones des 
transfomat ions martensite-austénite au chauffage (transformation endothermique) et des 
transformations inverses austénite-martensite au refroidissement (transformation 
exothermique) (Figure 2-2). À partir de l'enregistrement général des données. o n  définit 
les températures de transformation de phase en identifiant le début et la fin des  pics de 
transformation par rapport à l'état stable, méthode représentée à la Figure 2-2. 
Température DegC 
Figure 2-2 : Mesure des températures de transforrnation de phase par DSC. 
L'intégration par rapport au temps du flux de chaleur Q permet de déterminer l'échange 
de chaleur engendré pendant la réaction. Une courbe sera toujours intégrée par rapport à 
la ligne relative a l'état stable (ligne horizontale). L'intégration de l'aire du pic par 
rapport à cette ligne de base va conduire à l'enthalpie de transformation (en 
Joule/gramme). mesure qui pemet  de contrôler si la transformation se fait de façon 
complète. 
En effet certains matériaux vont présenter des phases qui ne sont plus susceptibles de se 
transformer tels que des précipités ou de la martensite stabilisée (rnartensite ne se 
transformant plus sous I'effet de l'augmentation de chaleur). L'effet directe de  ces 
phases conduit à une transformation incompléte du matériau et donc à une variation de 
I'enthalpie qui devient plus basse. La température du pic de transformation correspond a 
la température à laquelle la vitesse de transformation est maximale. 
2.2.1.3 Variabilité des mesures DSC 
Les rt2sultats de caractérisation par DSC présentent une certaine variabilité dans la 
mesure des criractéristiques des AMF. Marquez et al. [28] montrent I'imporiance de  la 
vitesse de balayage qui. en augmentant. élargit l'hystérésis de transformation par une 
diminution de MF et une augmentation de AF, tout en laissant inchangées les 
températures de début de  transformation (Figure 2-3 a). La Figure 2-3 b rkvèle la 
sensibilité de la mesure par rapport à la masse de l'échantillon. Les résultats montrent 
que l'augmentation de  la masse de l'échantillon fait croître les températures AF et As et 
fait diminuer Ms et MF, évolution plus marquée cependant pour les températures de  fin 
de transformation (effet attribué à l'inertie thennique du matériau). D'autres paramètres 
plus négligeables semblent influer sur la qualité des mesures. L'oxydation de  surface 
réduit la conductivité thermique du matériau et affecte les mesures des températures de 
transformation La conductivité est aussi affectée par la géométrie de I'échantilIon. 
1 
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Figure 2-3 : Influence des paramètres liés à l'échantillon sur la mesure DSC. a) 
influence de la vitesse d e  balayage. b) influence de la masse de l'échantillon. 
Ces résultats montrent les limites en résolution des mesures effectuées pas DSC. Les 
méthodes de mesure empiriques relatives aux températures de transformations ainsi que 
de chaleur latente ainsi que leurs variabilités dépendant de la masse de l'échantillon et 
de  la vitesse de balayage font que les interprétations des essais par DSC ne peuvent être 
qu'approximatives. Cette technique de caractérisation ne pouvant donner qu'un ordre de 
grandeur des valeurs mesurées. elle trouve donc toute sa justification dans des études 
comparatives, c'est dans cette optique que nous allons l'utiliser pour nos études. 
2.2.1.4 Préparation des échantillons 
Pour optimiser les capacités de l'appareil, les masses des échantillons doivent être 
comprise entre 13 et 130 mg. Connaissant l'importance de la masse des échantillons sur 
les mesures DSC. la préparation des échantillons devra nécessairement en tenir compte. 
Pour cela, plusieurs méthodes de préparation ont été testées. La première méthode 
consiste à découper le ruban AMF a l'aide d'un outil de coupe. Cette méthode a le 
désavantage d'occasionner des déformations plastiques locales importantes dans les 
zones de découpe de l'échantillon. déformations qui créent des contraintes résiduelles 
qui agissent sur la transformation martensitique et perturberait de ce fait les résultats. 
Pour limiter les effets de coupe. le ruban A!!F est finalement poinçonné- Cette 
technique permet d'obtenir d'une part la même masse pour tous les échantillons (13 mg) 
et ainsi d'annuler son effet sur les résultats. D'autre part elle permet de diminuer les 
contraintes internes et homogénéise k h a n t i i i o ~ a g e  en imposant des conditions de 
préparations d'échantillons identiques. 
2.2.2 Mesure de microdureté Vickers 
De manière générale, la donnée caractérisée par la mesure de dureté d'un matériau est 
reliée directement à ces propriétés mécaniques. Ses caractéristiques contrainte- 
déformation, décrites par des relations empiriques, permettent de définir la résistance à 
la traction R, ainsi que la limite d'élasticité R, par rapport à une valeur de dureté Vickers. 
HV = aR, et HV = CR, 
où Ies coefficients a et c dépendent du matériau. 
2.2.2.1 Principe de mesure 
La mesure de dureté consiste à déterminer l'enfoncement rémanent d'un pénétrateur 
appuyé sous une faible charge sur la surface d'étude. Il existe plusieurs types de mesure 
de dureté qui se distinguent en fonction de  la forme du pénétrateur. Par exemple la 
mesure Rochvell utilise soit un cône de diamant, soit une bille. Le pénétrateur pour la 
mesure Fickers est une pyramide. 
Les essais de dureté se différencient des essais de microdureté par le fait que les 
premiers mettent en jeu un nombre quelque fois très important de grains de  métal. alors 
que les seconds sont destinés, en principe, à définir les propriétés à l'intérieur des grains. 
La mesure de microdureté devient aussi très appropriée pour les échantillons de faibles 
dimensions. 
La pyramide utilisée pour la dureté Vickers H V  se caractérise par son angle de 136* entre 
deux de ces faces opposées. L'avantage de ce  pénétrateur est que lorsque I'on fait varier 
la charge. on obtient des empreintes géométriquement semblabies entre elles et ainsi des 
valeurs de dureté identiques. De plus. le diamant nous assure qu'il n'y aura aucune 
déformation du pénétrateur durant l'essai. 
L'empreinte laissée par le diamant sur la surface est une empreinte carrée que I'on 
quantifie en mesurant sa diagonale grâce à un microscope micrométrique lié a la 
machine (erreur de mesure : 0.002 mm). qui vient se positionner automatiquement au- 
dessus de l'empreinte. 
La valeur de la microdureté Vickers est alors calculée par le quotient de la charge avec 
l'aire de I'empreinte grâce à la formule suivante : 
F étant la charge appliquée sur le pénétrateur exprimé en gramme et d la largeur de la 
diagonale exprimée en Pm. 
2.2.2.2 Précaution et mode opératoire pour une mesure de microdureté 
Certaines restrictions géométriques doivent être respectées pour ne pas fausser la 
mesure. La distance entre le centre d'une empreinte et le bord de la pièce o u  les côtés 
d'une autre empreinte ne doit pas être inférieure à 2.5 fois la diagonale. De plus 
l'épaisseur de la pièce doit être supérieure à 1.5 fois la diagonale de l'empreinte. soit 
dans 1s cas de nos échantillon. une épaisseur de 175 Pm. La charge appliquée doit être 
choisie afin que I'empreinte ne dépasse pas 100 pm pour rester dans le domaine de 
validité de mesure. 
2.2.2.3 Préparation de I'échantillon 
Les empreintes de microdureté étant de l'ordre de quelques microns. les 
irrégularités de surface prennent une grande importance. Un polissage de I'échantillon 
doit être aussi parfait que possible. Pour cela. la surface de l'échantillon doit se préparer 
en plusieurs étapes successives de pollissage mécanique utilisant les papiers 400 mesh 
(grains de 38 pm). 600 mesh (grains de 15 pm) puis les tapis 6 Pm. 3 pm et enfin 1 Pm, 
chaque étape durant 5 min. L'épaisseur totale de matériau enlevé par le polissage 
estimée à 65 Pm nous assure de respecter les conditions de mesure sachant que 
l'épaisseur initiale du ruban est de 240 p. 
2.3 Caractérisation de l'alliage Ni-Ti 
Nous allons dans ce paragraphe définir une méthodologie expérimentale d'optimisation 
du traitement thermique à appliquer à l'alliage Ni-Ti pour en améliorer son 
comportement face à des sollicitations cycliques. Pour ce l a  en nous servant de  deux 
outi 1s de caractérisation présentée précédamment, nous allons étudier l'effet de la 
température du traitement thermique sur un alliage Ni-Ti. 
2.3.1 Mode opératoire 
L'AMF Ni-Ti étudié est fourni par ta compagnie S'cial Metals. 11 provient d'un ruban 
laminé à froid pratiquement équiatomique de composition 49.9% Ni - 50.1% Ti et 
p o l y c n s t a h  (section du  ruban : 0.5 cm * 250 pm). 
Pour cette analyse. plusieurs échantillons préparés en vue des essais DSC et de 
microdureté ont subi des traitements thermiques à différentes températures de seuil 
variant entre 400°C à 750°C. Chaque traitement thermique dure une heure. suivi d'une 
trempe dans l'eau à température ambiante. Leurs effets sont caractérisés ici par la 
mesure des températures ainsi que celles des chaleurs latentes de transformation de 
phases mesurées a partir de diagrammes DSC et par la microdureté Vickers. données 
déterminées pour chaque traitement thermique. 
2.3.2 Résultats 
L a  Figure 2-4 représente l'ensemble des diagrammes DSC obtenus pour chaque 
traitement thermique. Ils illustrent très clairement les effets de la température de 
traitement thermique sur le comportement de l'alliage Ni-Ti. Les rampes de chauffage et 
de refroidissement définies pour ces mesures sont de S°C/min. 
Figure 2-1 : Diagramme DSC : effet du traitement thermique sur l'alliage Ni-50.1% Ti 
(400. 500, 550. et 700 Deg-C 1 heure suivi d'une trempe). 
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2.3.2.1 Effet des températures sur l'alliage 
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La chaleur latente de transformation de phase. mesurée à partir d'un diagramme DSC 
(surface de pic de transformation). caractérise la réversibilité de la transformation 
thermoélastique martensitique. Par exemple. une chaieur latente de transformation 
faible signifie une transformation rnartensitique incomplète du matériau. 
550°C / 
La Figure 2-5 illustre l'effet de la température du traitement thermique sur les mesures 
de chaleur latente de transformation, mesurée à partir des diagrammes DSC présentés à 
la Figure 2-4. 11 apparaît une évolution marquée de la chaleur latente qui augmente 
rapidement entre les températures 400°C et S50°C. pour ensuite se stabiliser après la 
température de recuit de 600°C autour de sa valeur maximale de  30.56 J/g pour S°Clmin. 
Une première approche nous amène à attribuer cet eff'et à l'évolution des champs de 
dislocations introduits dans le matériau par Ies opérations de mise en forme qui 
diminuent lorsque la température de recuit augmente. et ainsi facilitent la transformation 















Une autre conséquence de la diminution de  la densité de dislocations est la diminution 
de ses caractéristiques mécaniques. La Figure 2-5 représente l'évolution de la dureté de 
la phase martensite du même alliage mesurée pour chaque température de  traitement 
thermique où l'on observe une évolution inverse par rapport à celle de  la chaleur latente 
(la mesure de dureté devient impossible sur la phase austénite car l'empreinte laissée par 
le pénétrateur est effacée par l'effet superélastique de I'AMF). La diminution de la 
dureté. associée à la  diminution de la densité de  dislocations. devient progressive avec la 
température de  traitement. 
La différence entre les allures des deux courbes. l'une se rapprochant d'un 
comportement linéaire (courbe de dureté) et l'autre présentant un plateau précédé d'une 
augmentation rapide (courbe de chaleur latente) ne nous permet pas d'expliquer 
l'évolution de  la chaleur latente uniquement liée à la présence de dislocations dans le 
matériau. En effet. le changement observé à la température 550°C sur fa courbe relative 
à la chaleur latente révtle une modification de  comportement brutale de  l'alliage. 
phénomène qui n e  peut s'observer par les mesures de dureté. Dans l'état actuel des 
travaux. i l  est dificile de décrire ces états microstructuraux qui nécessiteraient une 
analyse niicroscopique pour une caractérisation complète. 
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Figure 2-5 : Influence de la température de  recuit sur la chaleur latente de 
transformation et la dureté de la phase martensitique. 
2.3.2.2 Optimisation du traitement thermique 
La combinaison de ces résultats illustre parfaitement le fait que l'amélioration de l'une de 
ces propriétés se fait au détriment de l'autre. en mettant en évidence la difficulté à définir 
une température de traitement thermique idéale. Celle-ci confère à l'alliage une bonne 
résistance mécanique décrite par une forte dureté tout en cherchant à faciliter la 
transformation martensitique par une chaleur latente de transformation maximale. 
Dans ces conditions. pour optimiser le traitement thermique. i l  s'agit de définir un 
compromis entre ces deux propriétés. En se basant sur les résultats relatifs à la dureté et 
à Ia chaleur latente illustrés à la Figure 2-5. nous introduisons le facteur d'optimisation p 
défini par : 
avec HVnIin. HVmaX. Qmin et Qmax respectivement les valeurs minimales et maximales de 
ta dureté et de la chaleur latente. Comme le montre la Figure 3-6. le facteur 
d'optimisation atteint son maximum pour une température de 550°C que nous 
considérerons comme température de  référence pour le reste des essais. 
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Figure 2-6 : Optimisation du traitement thermique. 
La température relative a u  changement observé sur I'évoIution de la chaleur latente est 
la température de référence identifiée par le facteur d'optimisation, température à 
laquelle se produit la recristallisation de l'alliage d'après Liu et al. [29$ 
2.3.2.3 Évolution des températures de transformations de phases 
Les diagrammes DSC permettent également de mesurer les températures de changement 
de phase. Ces mesures se justifient par le fait que les modifications microstructurales 
engendrées par les traitements thermiques influent également sur les températures de 
transformations de  phases As. Ar. M, et Mr représentées en  fonction de  la température du 
traitement thermique à la Figure 2-7. 
Température de recuit Deg.C pendant 1 heure 
Figure 2-7 : Évolution des températures de transformations d e  phases de l'alliage Ni- 
50.1 % Ti en fonction de Ia température du traitement thermique mesurées par DSC. 
Deux tendances se dégagent pour chacune des phases. Tout comme pour la chaleur 
latente. la température d e  traitement thermique de  550°C apparaît comme une 
température critique pour la transformation austénite-martensite. On obsewe avant cette 
température une légère diminution de M, et Mf suivie d'une augmentation pour enfin se 
stabiliser. Les températures minimales de M, et Mf. observées pour le recuit à 550°C. 
reflètent la nécessité de refroidir davantage le matériau pour activer les mécanismes de 
la transformation martensitique, mécanismes affectés par la densité de dislocations 
encore trop forte pour ces températures de recuit. Après la température 600°C. identifiée 
comme étant la température de  recristallisation [29], les températures M, et Mr ne varient 
plus significativement. 
En revanche, les températures de  transformations inverses semblent être moins affectées 
par le champ de contraintes internes. Les températures A, et Ar augmentent 
constamment avec la température de recuit. 
L'interprétation des résultats de caractérisation présentés ici nous a permis de 
développer une méthode expérimentale qui a permis de déterminer une température de 
recuit que nous qualifierons, dans l'état actuel des travaux. comme optimale. Cette 
méthodologie d'optimisation a pour but de rechercher une microstmcture par traitement 
thermique qui améliore le comportement de l'alliage Ni-Ti lorsque celui-ci est soumis à 
des sollicitations thermomécaniques cycliques. 
Le chapitre 3 se consacrera à l'étude du comportement de l'alliage soumis à des cycles 
de fatigue thermique à charge constante. en évaluant le degré d'optimisation du 
traitement thermique. 
Une analyse par microscopie à transmission compléterait la caractérisation de l'alliage 
présentée ici. Cette analyse permettrait de décrire de façon plus précise les mécanismes 
de restauration de l'alliage. Ce travail d'analyse sort de notre objectif principal mais 
reste cependant très intéressant- 
Chapitre 3 Comportement en fatigue 
de l'alliage Ni-Ti 
Le chapitre 1 fait état du comportement de i'alliage Ni-Ti soumis à différents types de 
sollicitations thermomécaniques cycliques, notamment les cycles thermiques à charge 
constante ou superélastiques. Dans les deux cas. l'ensemble des auteurs ont observé une 
évolution des propriétés remarquables des AMF concernant notamment les températures 
de transformation de phase ainsi que l'effet mémoire double sens assisté. Ces 
modifications thermomécaniques. observées à l'échelle macroscopique. sont dues à des 
modifications progressives de la microstructure du matériau. 
Ce chapitre décrit le développement et la validation d'une méthode expérimentale 
permettant de décrire le comportement de l'alliage Ni-Ti soumis à des cycles thermiques 
à charge constante. Cette approche macromécanique du comportement de l'alliage. 
constitue la première étape de notre étude qui sera par la suite combinée à une analyse 
microstmcturale par diffraction des rayons X in situ. Dans un premier temps. l'approche 
rnacromécanique va permettre d'analyser l'évolution des propriétés caractéristiques 
thermomécaniques de l'alliage soumis à ce type de sollicitation. Dans un second temps. 
un système mécanique engendrant le même type de sollicitation dans l'enceinte d'un 
diffractomètre de rayons X va venir compléter la compréhension des modifications 
microstructurales mises en jeu lors des cycles thermiques par une approche 
microstructurale. 
3.1 Description du banc de fatigue thermique a charge constante 
I l  s'agit ici de réaliser la conception d'une machine de fatigue capable de soumettre à un 
alliage à mémoire de forme à un chargement constant tout en effectuant des cycles 
thermiques. L'alliage sera alors successivement transformé en phase martensitique. puis 
en phase austénitique. 
3.1.1 Présentation du modèle 
L'intérêt des cycles thermiques à charge constante est double : d'une par(, il permet une 
caractérisation des températures de transformation de phase pour un chargement donné. 
et d'autre part, il permet d'évaluer l'effet mémoire double sens assisté du matériau en 
identifiant les niveaux de déformation de chacune des phases. 
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Figure 3-1 : Cycle thermique caractéristique à charge constante. 
La Figure 3-1 décrit le cycle thermique caractéristique obtenu par sollicitation à charge 
constante sur un AMF. La procédure thermomécanique de  ce cycle complet est la 
suivante : 
Étape 1 : l'échantillon dans son état initial se  trouve en phase martensitique 
à température ambiante 
&tupe 2 : l'alliage, chargé à une contrainte constante a à température T < 
MF. se déforme dans le sens de  la direction de  chargement par un mécanisme 
d'orientation des variantes de  martensite pour atteindre la déformation 
ma..imale EM. 
É r q e  3 : par un réchauffement à une température T > AF. le matériau 
change de  phase pour se transformer en  austénite et déveioppe son effet 
mémoire en reprenant la déformation pour retourner à son état de 
déformation initial de l'étape 1. 
Étape 4 : l'alliage est alors refroidi jusqu'à une température T < MF où il  
reprend la déformation martensitique de  l'étape 2. 
La courbe hystérétique de  déformation en fonction de la temperature (Figure 3-2) se 
décompose en deux profils décalés l'un par rapport à l'autre en température. décalage 
définissant la largeur d'hystérésis HT. À chaque profil est associé une transformation de 
phase. Le  profil supérieur relatif à la transformation [martensite a austénite] représente 
Ie cycle de chauffage. Le profil inférieur caractérise la transformation inverse [austénite 
3 martensite] au refroidissement. Les températures de  transformation de phase A:. 
MFG et Msb s'identifient en évaluant le début et la fin des variations d e  la 
déformation par rapport aux plateaux correspondant à êh.~ et E,, constants comme indiqué 
à la Figure 3-2. 
Lorsque la contrainte change. les seuils de  début et de fin d e  transformation évoluent. 
mais les caractéristiques Er (étalement en température) et HT (hy~térésis en température) 
restent peu alrectées. En revanche, la déformation maximale dépend fortement de la 
charge o appliquée à l'échantillon. 
Figure 3-2 : Cycle thermique à charge constante d'un AMF [ 2 ) .  
3.1.2 Spécification du banc de fatigue et choix technologique 
À partir du modèle caractéristique de cycle thermique à charge constante. l'étude de la 
fatigue d'un AMF revient à répéter le cycle thermique. Pour reproduire au mieux le 
comportement du matériau pour ce  type de  sollicitation, le banc de fatigue mécanique 
doit répondre à plusieurs spécifications technologiques qui sont les suivantes. 
- Les échantilIons testés sur banc de fatigue proviennent d'un ruban Ni-Ti de section 
de 0.04 * 0.5 cm. La longueur de chaque échantillon est comprise entre 13 et 10 cm. 
- Le banc de fatigue doit permettre de  soumettre un chargement constant à 
l'échantillon lors des cycles thermiques. 
- Le chauffage et le refioidissement doivent être cycliques et d-amplitude suffisante 
pour traverser les températures de transformation de phase de l'alliage étudié (soit 
~ p 7 j O C .  M,=4j°C), tout en s'assurant que la température doit être homogène dans 
l'échantillon. 
- Les paramètres de mesure sont la température ainsi que la déformation de 
I'échantitlon. 
- La commande des cycles thermiques ainsi que l'enregistrement des domees doivent 
être automatisés. 
- La durée d'un essai de fatigue de 10 000 cycles thermiques doit être minimisée en 
optimisant le chauffage et le refroidissement de l'échantillon. 
Les chois technologiques pour réaliser le montage sont 
- La déformation de l'alliage est mesurée par un capteur de déplacement (LVDT). 
- Des thennocouples mesurent la température de I'AMF. 
- Le logiciel Labview gére I'acquisition des données ainsi que l'asservissement des 
cycles thermiques tout au long des essais. 
3.1.3 Design du banc de fatigue macroscopique 
Une fois l'ensemble des spécifications définies, la machine de fatigue dédiée à t'étude 
du comportement en fatigue des AMF a été conçue puis réalisée au laboratoire (Figure 
3-3). Cette machine se compose de trois ensembles cinématiques : 
1.  U n  cadre rectangulaire. composé de deux axes verticaux réunis à leurs extrémités par 
une barre horizontale. est fixé sur une plaque inférieure. Quatre colonnes filetées 
sont vissées sur la plaque inférieure. 
2. L'ensemble des éléments formés du ruban AMF, de ses attaches, de I'aue de guidage 
et du plateau de chargement sont suspendus sur la partie supérieure du cadre. Cette 
géométrie permet de conserver la coaxialité entre la direction de chargement et 1'a.e 
C 
du ruban. 
3. Le capteur de déplacement LVDT ainsi que le roulement à bille sont positionnés sur 
Ia plaque centrale maintenue sur les quatre colonnes. L'axe de  guidage. roulant dans 
te roulement douille à bille. assure un guidage linéaire du mouvement vertical généré 
par la déformation du ruban AMF. 
Le mouvement. occasionné par la déformation du ruban, a du être contrôlé par l 'me de 
guidage et le roulement à bille. Ce système s'est avéré nécessaire pour limiter tout 
mouvement radial parasite. tout en minimisant les frottements mécaniques. Le corps du 
LVDT est positionné parallèlement au déplacement. sa tige de lecture est en appui sur la 
butée. 
O 
Ruban AMF 0 
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Figure 3 3  : Schéma de la machine de fatigue. 
3.1.4 Maintien des échantillons 
Le système d'attache des échantillons doit être soigneusement étudié. Plusieurs essais 
ont montré que les dimensions particulières du ruban ainsi que son état de surface ne 
permettent pas leur maintien par des attaches classiques. tels que des mandrins ou pièces 
de serrage standards. Plusieurs systèmes ont alors été imaginés. La solution retenue 
correspond aux rivets serrant les extrémités du rubans entre deux rondelles d'aciers 
(Figure 3-4). Les extrémités de 1 'échantillon. ainsi préparées. sont glissées dans deux 
rainures à l'intérieur des attaches. pour positionner les rondelles sur leurs rebords. Une 
ca~~i t é  circulaire a été usinée afin de répartir l'effort de contact. 
Un matériau composite à base de bakélite a été choisi pour réaliser les attaches. Ce 
matériau assure une isolation électrique entre l'échantillon et le reste de la machine tout 
en offrant une résistance mécanique suffisante. 
Figure 3-4 : Photographie des échantillons préparés et de leurs attaches. 
3.2 Gestion électronique du banc de fatigue 
Cette partie traite le second aspect de la machine de fatigue qui concerne sa gestion des 
opérations électroniques et pneumatiques. L'objectif principal est d'automatiser et 
d'asservir le maximum d'opérations. ainsi que de Limiter la durée de chaque essai. Ces 
opérations permettent de supprimer les interventions de l'opérateur durant 10 000 cycles 
d'essais prévu pour une durée de 3 jours. L'asservissement de la machine de fatigue se 
divise en deux fonctions : une première traite de l'acquisition des données relatives au 
déplacement et à la température de l'échantillon et une seconde contrôle et commande 
les opérations de cyclage thermique. 
3.2.1 Acquisition des données et commande des cycles thermiques 
La Figure 3-5 représente le schéma électronique général gérant le banc de fatigue. 
Figure 3-5 : Schéma du montage de commande du cyclage thermique. 
Une programmation sur le logiciel LabVIEW (Laborutory Virtrtai ins~rzrrnenf 
Engineering Workbench.) permet de piloter la totalité des commandes nécessaires au 
bon fonctionnement des essais. La programmation sur LabKiEFV est basée sur 
I'utilisation de fonctions pré-programmées que nous combinons de façon à obtenir un 
module fonctionnel tout en réalisant un panneau de commande et de lecture convivial 
(Figure 3-6). 
Figure 3-6 : Tableau de  commande de la machine de  fatigue. 
La description des différents éléments constituant le tableau de commande est la 
suivante : 
- Timing (contrôle) : détermine le temps entre chaque acquisition (temps d'exécution 
de la boucle du programme). 
- Time (indicateur) : indique le temps entre la capture des quatre signaux. soient les 3 
températures et un déplacement. 
- Marche-Arrêt (interrupteur) : mise en route du programme sur une boucle. La flèche 
en haut à gauche permet au programme d'effectuer des boucles successives. 
- Chauffage (interrupteur) : actionne le chauffage de l'échantillon. 
Température de chauffe min. (contrôle) : détermine la température minimale des 
cycles thermiques. 
Température de chauffage max. (contrôle) : détermine la température maximale des 
cycles thermiques. 
Sauvegarde (interrupteur) : permet de débuter la sauvegarde des données. 
Acquisition (interrupteur) : permet de lire les signaux des thennocouples et du 
LVDT. 
Initialisation (interrupteur) : permet de faire le zéro de la lecture du LVDT. 
Compteur (indicateur) : indique le numéro du cycle en cours. 
LVDT (graphique supérieur): permet de visualiser le signal du LVDT dans le temps. 
Un  indicateur digital donne la valeur numérique instantanée du signal. 
Températures (graphique inféroeur) : permet de visualiser les signaux des trois 
thermocouples dans le temps. Trois indicateurs digitaux donnent les valeurs 
numérique instantanée des signaux. le plus gros affiche la valeur du thermocouple 
ut i l isé  pour le contrôle. 
Le programme spécifique à la machine de fatigue se divise en trois partie. La première 
concerne l'acquisition des données recueillies par les thermocouples et le LVDT. la 
seconde a pour tâche l'enregistrement des données. la troisième commande le cyclage 
thermique par le contrôle de I'asservissement des températures de  l'échantillon. 
1 .  Acquisition des données : l'acquisition des données est composée d'étapes 
chronologiques. Les signaux analogiques du LVDT et des thermocouples Tcl, Tcz et 
Tc3. sont lus puis acheminés à l'ordinateur pour être convertis en terme de 
déplacement (mm) et de température (Deg.C) puis stockées dans un fichier E-wet. 
2. Contrôle des wcles thermiuues : le contrôle thermique, effectué simultanément avec 
le système d'acquisition, contrôle les phases de chauffage et de refroidissement de 
I'échantillon des cycles thermiques. Cette commande est donnée à partir des 
paramètres d'entrées qui sont les températures maximale Tm, et minimale Tm,,. ainsi 
que ta température de  l'échantillon lue par le thermocouple. Les températures 
minimale et maximale. déterminées par l'opérateur, définissent les limites supérieure 
et inférieure des températures des cycles thermiques. Le contrôle thermique agit 
simultanément sur l'ouverture ou la fermeture du relais de puissance pour chauffer 
ou refroidir I'échantillon. II agit également sur la valve électropneumatique qui 
libère de l'air sous pression sur l'alliage pour accélérer son refroidissement. 
3. Enrexistrernent des données : rappelons que les essais de fatigue prévus avec cette 
machine concernent environ 10 000 cycles thermiques. Pour ne pas encombrer 
l'espace mémoire de l'ordinateur. I'opérateur sélectionne certains cycles qui lui 
apparaissent pertinents pour la description du comportement de l'alliage. Par 
exemple. l'opérateur peut sélectionner les I O  premiers. puis 1 cycle tous les 10 
jusqu'à 200. et enfin I tout les 500 jusqu'à la fin de son essai. 
Pour les cycles de refroidissement. des essais comparatifs ont montré que les 
températures lues par les thennocouples avec un refroidissement par convection forcée 
(refroidissement par jet d'air sous pression) sont inférieures à celle obtenues avec un 
refroidissement par convection naturelle ou l'alliage se refroidit à I'air ambiant. Pour 
supprimer cet effèt, le programme active la valve électropneumatique uniquement 
lorsque le cycle thermique n'est pas sélectionné pour l'enregistrement. Cette action 
laisse ainsi I'échantillon se refroidir naturellement dans l'air ambiant pour les cycles 
enregistrés. L'accélération du refroidissement de I'échantillon concerne alors 
uniquement les cycles non enregistrés 
3.2.1.1 Mesure des températures 
La mesure de  la température du ruban doit être suftisamment soignée pour obtenir des 
résultats expérimentaux satisfaisants. Pour cette machine de fatigue. cette opération 
devient très délicate en raison de facteurs liés à la géométrie de l'échantillon, aux 
températures élevées des cycles thermiques, et enfin aux grandes déformations de 
l'alliage. Face à ces spécifications. la lecture des températures par thermocouples a été 
préfërée à d'autres plus coûteuses. et plus sensibles à l'influence de l'environnement 
tel les que des lectures par cellule infra-rouge. 
Généralité sur la thermométrie par thermocou~le  
II esiste sur le marché plusieurs types d e  thermocoupIes. chacun d'eux travaillant sur 
différentes plages de température. Les thermocouples sont constitués de  deux 
conducteurs formant à leurs extrémités une jonction qui délivre une force électromotrice 
E linéaire sur de  grands intervalles de  température. La prise d'information du 
thermocouple se fait au niveau de la jonction dont les dimensions interviennent sur la 
sensibilité de mesure : 
le thermocouple permet des mesures de  température ponctuelles. - la capacité calorifique du capteur peut être très réduite. assurant une réponse 
élevée en terme de  précision et d e  rapidité (inertie thermique). 
La plage de températures. a l'intérieur de  laquelle un thennocouple est utilisable. est 
limitée aux basses températures par la décroissance de  son pouvoir thermoélectrique et 
aux hautes températures par des risques d e  contamination par l'atmosphère ambiant. La 
température maximale du couple est ainsi d'autant plus limitée que le fi l  est plus fin. 
La partie soudée du thermocouple doit être d'un volume aussi réduit que possible pour 
éviter entre ses divers points des diRérences de température qui domer i en t  naissance a 
des forces électromotrices parasites et perturberaient la mesure : ce phénomène devient 
important pour des lectures de températures variables. Pour ces raisons. nous 
chercherons. pour notre application, a minimiser la taille du point de  jonction par des 
thermocouples de faible dimension. 
Mise en œuvre des therrnocou~les 
11 n'existe pas de règles établies sur le dimensionnement du thermocouple. mais 
l'opérateur doit juste s'assurer de respecter une échelle subjective entre la taille du 
thermocouple et les dimensions ainsi que de la géométrie de  l'objet sur lequel i l  est 
appliqué. 
Les thermocouples, utilisés pour la machine de fatigue, sont de types K (chromel - 
alumel). Leur plage de température est de -270°C à 1250°C (rappelons que la plage de  
température des cycles thermiques est de  25°C à 120°C) donnant une précision de 
mesure de + j°C de 0°C à 400°C et + 0.75 % de 400"Cà 1250°C (précision obtenue avec 
un thennocouple de diamètre 3.25 mm). La précision sera d'autant plus grande que le 
thermocouple sera petit, mais en contre partie. il devient plus sensible aux parasites 
électromagnétiques extérieurs (source d'alimentation électrique, ordinateur. etc.. .). 
Dans notre cas. deux facteurs rendent ta mesure de la température du ruban très délicate. 
EIIe s'effectue d'une part sur une surface sujette à des échanges thermiques avec 
l'environnement, créant ainsi un gradient thermique dans le matériau. D'autre part. la 
température à mesurer varie en fonction des cycles thermiques qui chauffent et 
refroidissent les échantillons à des vitesses évaluées à environ ~OC/S. 
La combinaison d'un thermocouple de faible diamètre avec un second de di'unètre plus 
grand permet tenir compte de  toutes ces contraintes. Une telle combinaison réduit la 
jonction grâce 
en lui donnant 
au petit thermocouple, tout en limitant l'influence des parasites extérieurs 
une longueur minimale. 
Nous avons donc adapté des thermocouples spécifiques à notre application en 
connectant un thermocouple de diamètre 800 pn mesurant 20 cm à un thermocouple de 
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Figure 3-7 : Schéma des thermocouples pour la machine de fatigue. 
Maintien des therrnocouples 
Le collage des thermocouples sur le ruban n'est pas une opération standard du fait des 
contraintes thermiques et mécaniques particulières que doit supporter l'adhésion. Les 
déformations de l'échantillon pouvant aller jusqu'a IO%, et les températures atteignant 
120°C obligent le système de collage à présenter une "élasticité d'adhésion" ainsi qu'une 
tenue ii haute température suffisantes. Les techniques standards de fixation d'un 
thermocouple sur une surface plane ou courbe consistent à le maintenir par des colles 
thermoconductrices et isolantes électriquement. Plusieurs essais avec différentes colles 
ont montré leur inefficacité pour notre application. En effet, les colles supportent mal 
les déformations trop importantes de l'alliage ainsi que les temptiratures occasionnées 
par les cycles thermiques. 
Finalement, la technique adoptée pour nos essais fut de fixer les thermocouples par un 
ruban adhésif adapté aux hautes températures, technique assurant un collage même aux 
hautes températures des cycles thermiques et supportant les déformations du matériau. 
En revanche. l'ajout d'une couche de polymère si fine soit elle. autour du thennoc~upie. 
apporte une erreur de lecture difficilement évaluée à j°C du fait du phénomène d'inertie 
thermique qu'elle crée autour de la jonction. 
3.2.1.2 Chauffage des échantillons 
Plusieurs possibilités ont été envisagées pour chauffer I'échantillon sur le banc de 
fatigue. Finalement. deux solutions ont été développées puis comparées 
expérimentalement au laboratoire : l'une chauffant I'échantillon par résistivité et t'autre 
par convection. 
Chauffage par résistivité 
Chauffer les éléments AMF par résistivité est une technique couramment utilisée 
notamment pour les systèmes actuateurs. Cette technique consiste à faire parcourir un 
courant électrique à travers I'échantillon AMF. qui par effet Joule. s'échauffe à la 
température désirée. Cette technique présente certains avantages technologiques du fait 
de la nécessité d'un montage simple (une source d'alimentation suffisamment puissante 
connectée aux extrémités de I'échantillon), cela apporte également une homogénéité 
remarquable de la température de I'échantillon. 
a) Homogénéité des températures du chauffage var résistivité 
Pour caractériser I'homogénéité des températures le long du ruban lorsque celui-ci est 
chauffé par résistivité, nous mesurons la température a différents endroits répartis sur 
toute la longueur de l'échantillon. L'échantillon Ni-Ti utilisé ici mesure 16 cm et subit 
au préalable 200 cycles de stabilisation thermique. I I  est disposé verticalement sur le 
banc de fatigue sans subir aucune contrainte mécanique. La source d'alimentation 
impose une tension de 3V et un courant continu de 7A au travers l'échantillon. La 
lecture des températures s'effectue durant un cycle thermique complet. chauffage jusqu'à 
90°C puis refroidissement par convection naturelle (température ambiante 25°C). Pour 
ces essais. nous disposons de trois thermocouples. La mesure s'effectue en deux étapes : 
- Première étape : les trois thermocouples sont répartis sur la demi longueur 
supérieure de l'échantillon. Tcl au centre du ruban. Tc7 et TcJ tous distants de 
deux centimètres (Figure 3-8). 
0 Deuxième étape : on évalue ici l'influence thermique des attaches sur la 
température du ruban. un thermocouple. noté Tc4 sur la Figure 3-8. est placé a 
l'intérieur de l'attache et collé sur le ruban. 
Rondelles et rivets 
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Figure 3-8 : Disposition des thermocouples pour la caractérisation de l'homogénéité des 
températures du ruban lors du chauffage par etTet Joule. 
Les courbes température en fonction du temps sont regroupées sur la Figure 3-9. Les 
portions de courbes ascendantes caractérisent le cycle de chauffage. les portions 
descendantes caractérisent le refroidissement. Plusieurs conclusions peuvent être 
énoncées : 
Au cycle de chauffage. le champ de température semble relativement homogène 
sur toute la longueur du ruban, homogénéité traduite par des tendances entre les 
courbes obtenus avec les thennocouples Tci. Tcz et Tc3 identiques. Toutefois. 
une attention particulière permet d'observer un léger décalage en température 
vers le bas lorsque le point de mesure se rapproche de l'attache- 
Au refroidissement. la température du ruban paraît homogène. mais comme 
précédemment. nous observons un léger décalage en température qui est cette 
fois-ci vers le haut lorsque l'on se rapproche de I'attache. 
Ces phénomènes décrivent l'inertie thermique des attaches qui forment des puits 
thermiques aux extrémités de l'échantillon. La seconde mesure. faite à l'intérieur de 
l'attache. confirme cette tendance. La courbe superposée aux premières mesure de la 
Figure 3-9 montre un décalage de 20°C lorsque Tci est à 90°C. II est important de noter 
que la divergence des deux courbes débute aux alentours de 5O0C. température 
correspondant à la transformation martensitique de notre alliage. Ceci signifie que le 
changement de phase débute au même moment dans tout le matériau. ce qui est 
nécessaire pour définir la longueur effective du ruban à chaque instant. 
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Figure 3-9 : Caractérisation de  l'homogénéité des températures par effet Joule le long 
d'un ruban Ni-Ti. 
Chauffage par convection 
Chauffer un AMF par convection est d'usage tout aussi courant que par effet Joule. II  
s'agit cette fois ci de chauffer l'environnement de l'alliage pour l'amener a la température 
i.oulue. La  motivation de développer ce type de chauffage est de permettre de limiter au 
maximum l'erreur de  lecture des thennocouples. En effet. par ce  mode de chauffage. la 
jonction du thermocouple se trouve dans un environnement en température fonné par la 
surface du ruban et I'air chauffé de l'environnement. L'erreur de lecture du 
therrnocouple est alors dépendante de l'homogénéité thermique entre te ruban et son 
environnement. Pour cela. une boîte ouverte à ces deux extrémités vient se positionner 
sur la machine de  fatigue autour de  l'échantillon- Un "heat gun" envoie de I'air chaud a 
140uC dans cette enceinte de façon à ce  que la circulation de I'air s'effectue autour de  
I'AMF. 
Homogénéité des températures du chauffage par convection 
Une caractérisation de l'homogénéité similaire a celle du chauffage par effet Joule a été 
menée. L'échantillon. identique à celui pour les mesures faites par résistivité. est disposé 
sur la machine de fatigue sans être chargé mécaniquement. La lecture des températures 
s'effectue sur un cycle thermique complet : chauffage par convection jusqu'à 90°C. puis 
refroidissement par convection libre. Deux cycles de mesures ont été nécessaires pour 
cette caracrérisation. 
1 .  L a  première mesure caractérise l'homogénéité de la température du ruban. Pour cela 
trois thermocouples sont disposés le long d'un ruban Ni-Ti : thermocouple TcZ placé 
au centre de l'échantillon. les thermocouples Tci et Tc3 aux extrémités supérieure et 
inférieure distants d'un centimètre des attaches (Figure 3-10). 
2. L a  deuxième caractérise l'influence thermique des attaches sur la température du 
ruban. Pour cela deux thermocouples sont placés cette fois ci dans les attaches 
inférieure et supérieure et collés sur le ruban (Figure 3-10) 
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Figure 3-10 : Disposition des thennocouples pour la caractérisation de l'homogénéité de 
la température du ruban par chauffage par convection. 
Les résultats des d e u  mesures sont regroupés à la Figure 3-1 1. Les courbes 
températures-temps montrent un gradient de température le long du mban : lorsque la 
température lue au centre de I'échan<illon (Tc2) atteint 90°C, Tc! est supérieur de SOC à 
Tc-. et Tc3 est de 15°C inférieure à Tcz. Le mouvement ascendant de l'air chaud à 
l'intérieur de la chambre influence grandement la température du ruban. il devient alors 
difficile. de par ce phénomène, d'uniformiser totalement la température de l'échantillon. 
Cette hétérogénéité de la température est d'autant plus marquée torsque la mesure est 
prise dans les attaches où nous observons que la température n'arrive pas à dépasser 
4o0C alors que le thennocouple placé au centre de l'échantillon indique 90°C. Cette 
forte hétérogknéité devient très importante pour les cycles thermiques. car elle montre 
qu'une partie du matériau n'atteindra jamais la température requise pour pouvoir se 
transformer en austénite. 
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Figure 3-1 1 : Homogénéité de la température le long d'un ruban Ni-Ti par chauffage 
par convection. 
Influence de I'hétérogéniété des températures sur les cycles thermiques 
L'hétérogénéité de la température le long des rubans influe sur la précision des lectures 
des cycles thermiques à charge constante. La Figure 3-12 compare les deux modes de 
chauffage décrits précédemment. effet Joule et convection. 
Les essais ont été réalisés sur un même échantillon Ni-Ti ayant subit un nombre jugé 
suffisant de cycles de stabilisation thermomécanique (300 cycles). La contrainte 
appliquée sur l'échantillon est de 73 MPa. Un cycle est obtenu en chauffant l'alliage par 
effet Joule avec un courant de 7 A. et l'autre par convection. Dans les deux cas. le 
refroidissement de l'échantillon s'effectue par convection naturelle. Le point de mesure 
de la température est situé au centre de l'échantillon. 
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Figure 3-12 : Comparaison de cycles thermiques a charge constante obtenus sur l'alliage 
Ni-Ti par chauffage convection et par effet Joule. 
Comparaison des deux cycles : 
1.  Les deux cycles présentent des cycles de refroidissement identiques, dors  que pour 
Ie mode de chauffage par convection, les températures mesurées avec le chauffage 
par convection sont 5OC plus hautes que par résistivité. Cette différence constante 
de 5' C se reflète naturellement sur les largeurs d'hystérésis de 30°C avec le 
chauffage par effet Joule et 3j°C pour le chauffage par convection. 
2 .  D-un point de mécanique. pour une déformation initiale en phase martensitique de 
0.25 %. le matériau présente deux niveaux de déformation austénitique différents 
notés E, et EZ dépendant du mode dc chauffage. Par conduction. la déformation 
mesurée à haute température est de 2%, alors que pour le chauffage par convection 
elle n'est que de 1.8%. Cette différence est la cause directe de la non homogénéité 
des température tors du chauffage par convection. En effet, lors du cycle de 
chauffage par convection. l'inertie thermique des attaches limite en température les 
extrémités du ruban situées à l'intérieur des attaches (Figure 3-1 1 ). Les extrémités 
du ruban. restant en phase martensitique. ne sont plus actives lors de 
l'échauffement La longueur effective du ruban s'en retrouve raccourcie et aiminue 
ainsi l'effet mémoire du matériau. 
Après un certain nombre de cycles thermiques. le cycle obtenu avec le chauffage par 
convection va se déplacer vers des déformations plus faibles. jusqu'à ce que sa 
déformation de la phase austénitique coïncide à celle du mode de chauffage par 
rksistivité. Nous observons à nouveau I'écart des déformations mais cette fois ci en 
phase martensitique. Ce phénomène n'est que la conséquence de l'inertie thermique des 
attaches qui devient après un certain nombre de cycles une source de chaleur importante 
pour les extrémités du ruban. En effet. les cycles de chauffage par convection répétés 
vont amener la température des attaches à une température à A r. De ce fait. les 
extrémités du ruban situées à l'intérieur de ces attaches resteront à cette température. soit 
en phase austénitique. et ce même pendant le cyclage thermique complet. 
Choix d u  mode de chauffage de l'échantillon 
Ces analyses nous permettent d'argumenter le choix d'un mode de chauffage pour les 
essais de fatigue qui s'est finalement prononcé pour le chauffage par résistivité. La 
justification de ce choix vient des deux aspects qui ont été traités : les erreurs de lecture 
de la déformation et des températures de l'échantillon. 
La comparaison des deux modes de chauffage nous a montré que par effet Joule. nous 
observerons une erreur de lecture de la température pour le cycle de chauffage. En 
revanche. cela nous donne une valeur fiable des déformations par une homogénéité du 
ruban en température. Par convection. la lecture des températures semble plus juste. 
mais il  a été prouvé que l'erreur observée pour les déformations varie en fonction du 
nombre de cycles. 
Pour les cycles de fatigue, il va de soi qu'il convient de se définir un mode de chauffage 
donnant des erreurs de lecture minimales. Le principal objectif étant de décrire de façon 
précise l'évolution du comportement de I'all iage qualitativement avec notamment des 
erreqrs de lecture constantes tout au long de l'essai. le chauffage par résistivité présente 
les meilleurs caractéristiques. 
3.3 Comportement en fatigue de l'alliage Ni-Ti 
Ce paragraphe décrit le comportement de l'alliage 19.9% Ni-Ti soumis à des cycles 
thermiques à charge constante. Ce comportement est caractérisé à partir de l'évolution 
des cycles d'hystérésis obtenus par le diagramme de déformation de l'alliage en fonction 
de la température (Figure 3- 13). 
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Figure 3-13 : Définition des mesures des températures de transformations de phase. des 
déformations et de l'effet mémoire à partir des cycles de fatigues thermiques à charge 
constante. 
Ce diagramme montre I'évolution du comportement de l'alliage durant un cyclage 
thermique sous une charge constante. Les valeurs EL, et EA représentent les déformations 
respectives des phases martensitique et austénitique pour chaque cycle, à partir 
desquelles nous déterminons & = - E A correspondant à la déformation réversible due 
a I'effet mémoire développé par le matériau. La déformation initiaie identifie la 
déformation de l'alliage en phase martensitique lors de la mise en charge de 
l'échantillon avant le début du cycle thermique. Les températures de transformation de  
phase relative à la charge a sont déterminées par une méthode de  tangente (Figure 3-1 3). 
3.3.1 Méthodologie expérimentale 
La caractérisation du matériau. présentée au chapitre 2, a permis de  définir une nouvelle 
méthode expérimentale pour déterminer la température de  traitement thermique 
optimale. Cette méthode est fondée sur un compromis entre la chaleur latente d e  
transformation de  phase et la dureté de  l'alliage. La température de  traitement 
thermique ainsi déterminée est 550°C pendant une heure pour l'alliage 49.9% Ni-Ti. 
Cette température optimale doit maintenant être validée par des essais de fatigue 
thermique à charge constante. Pour cela. trois échantillons provenant toujours du même 
ruban de composition 49.9% Ni-Ti ont été préparés. Chaque échantillon est traité à une 
température de traitement thermique spécifique centrée sur la température optimale : 
soient 475°C. 5 5 0 ~ ~  et 625OC. Les traitements thermiques durent 1 heure puis sont 
complétés par une trempe. La charge appliquée à chaque échantiIlon est de 55 MPa- 
Chaque échantillon subit 10 000 cycles thermiques avec des températures d e  cycle 
xnriant entre la température ambiante 2 5 * ~  (matériau en phase martensitique) et  1 OO°C 
(matériau en phase austénitique). 
3.3.2 Résultats des cycles de fatigue 
La Figure 3-14 regroupe les résultats des 10 000 cycles de  fatigue réalisés sur les 
échantillons Ni-Ti traités a 475°C. 550°C et 625OC pendant une heure. sous une charge 
de 55  MPa. Ces diagrammes mettent en évidence l'évolution des propriétés de  l'alliage 
en fonction du nombre de  cycles : températures d e  transformation de phase. 
déformations martensitique et austénitique et  largeur d'hystérésis. 
Une première anaIyse montre un comportement similaire entre les trois échantillons. 
Cependant, certaines nuances s'observent concernant notamment les températures de 
transformation de phase, dont leurs évolutions semblent liées à la température de 
traitement thermique- 
l 
5 5  75 
. - 
-0 5 CS 55 95 1 i C  - 1  3 > 5 5 i 5 95 115 l j 5  
Température Deg.C b) 
Température DegC 
Température Deg.C 
Figure 3-14 : Représentation des 10 000 cycles thermiques sous une charge de 55 MPa 
obtenus avec l'alliage 49.9% Ni-Ti traité thermiquement aux températures de : a) 475°C. 
b) 550°C. c)  625°C pendant une heure suivi d'une trembe. 
3.3.2.1 Évolution des températures de transformation de pbase 
Les évolutions des températures de transformation de phase des échantillons recuits aux 
températures de  475°C. 550°C et 62j°C en fonction du nombre de  cycles thermiques 
sont regroupées a la Figure 3-1 5. 
Pour tous les traitements thermiques. une diminution des hystérésis des temptkatures est 
observée lorsque le nombre de cycles thermiques augmente. Les températures Ms(a) et 
MF(0). caractéristiques de la transformation directe austénitejmartensite. sont affectées 
par les cycles thermiques. Nous observons deux stades d'évolutions : MS(CF) et MF@) 
diminuent lors des premiers cycles et ensuite augmentent légèrement. Cet effet 
s'obsewe sur les échantillons recuit à 550°C et à 625°C ou l'étendue de ces évolutions 
dépend de la température de traitement thermique. L'augmentation de Ms(a) et MF(o) 
débute au 20""" cycle pour l'alliage recuit à 550°C. et au 100'""' cycle avec un recuit à 
625°C. Pour l'alliage recuit à 475OC. l'augmentation débute dès le premier cycle. 
Pour la transformation inverse. martensite+austénite. les températures AF(CT) et As(o) 
diminuent graduellement pour se stabiliser après un certain nombre de cycles 
thermiques. évolutions observées avec les échantillons recuits aux températures de 
550°C et 62j°C. Cependant. les nombres de cycles marquant les débuts des états stables 
des températures AF(a) et As(b), pour ces deux recuits. sont identiques à ceux identifiant 
le début de l'augmentation des températures Ms(a) et MF(6) En revanche. les 
températures &(a) et As(o) pour l'alliage recuit à 47j0c  se stabilisent des les premiers 
cycles thermiques. 
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Figure 3-15 : Températures de tr.msformation de phase en fonction des cycles 
thermiques a charge constante. recuit : a) 47S°C. b) 550°C et c )  625°C. 
33.2.2 Évolution de t'effet mémoire A& 
L'évolution des déformations €kfrirtrnsirr, E ~ ~ ~ ~ f ~ i ~ ~  et AE (effet mémoire) en fonction du 
nombre de cycles thermiques sont présentés a la Figure 3-16 pour trois températures de 
recuit. 
La croissance de AE lors des 1 O à 15 premiers cycles s'observe pour les trois traitements 
thermiques. Ceci résulte de I'accornmodation de la martensite lors des cycles 
thermiques qui augmente sa déformation plus rapidement celle de I'austénite. 
Cependant. plusieurs cycles thermiques sont nécessaires pour observer l'augmentation 
de l'effet mémoire double sens AE. 
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Figure 3-1 6 : Évolution des déformations martensitique et austénitique en fonction du 
nombre de cycles thermiques pour les recuits a) 475°C. b) 5S0°C et c) 625°C. 
3.3.3 Essais complémentaires 
Deux autres séries d'essais ont été effectuées pour mettre en évidence l'effet de la 
charge sur le comportement en fatigue de I'AMF. La Figure 3- 17 représente l'évolution 
des déformations martensitique et austénitique durant 300 cycles thermiques soumis à 
une charge de 100 MPa. L'échantillon a subi au préalable un traitement thermique a 
550°C pendant une heure suivi d'une trempe. Les courbes montrent des déformations 
des phases austénite et martensite plus importantes. mais l'évolution d e  l'effet mémoire 
ne semble pas présenter la croissance observée lors des premiers cycles sous 55 MPa. Il  
atteint son maximum dès le premier cycle pour ensuite diminuer. Les évolutions des 
températures se distinguent des résultats précédents. Les températures Ms(a) et MF (O) 
augmentent graduellement avec les cycles. do r s  que l'on observe une tendance inverse 
mais plus marquée pour les températures As (a) et A@) (Figure 3-1 8). 
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Figure 3-17 : Évolution des déformations martensitique et austénitique en fonction du 
nombre de cycles thermiques sous une charge de 100 MPa (recuit 550°C une heure suivi 
d'une trempe). 
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Figure 3-18 : Évolution des températures de transformation d e  phase en focntion du 
nombre de  cycles thermiques sous une charge de 100 MPa, 
Un dernier essai de fatigue consiste à étudier le Comportement du matériau lorsque celui- 
ci a subi un traitement thermique sous une charge constante. La charge appliquée à 
I'AMF durant son traitement thermique est identique à celle de l'essai soit 55 MPa. Le 
traitement dure 1 heure à 550°C. La Figure 3-19 présente les évolutions des 
d6formations ainsi que l'effet mémoire. On retrouve ici l'évolution en deux temps de 
l'effet mémoire décrit pour l'alliage traité à 550°C sans charge. en observant son 
augmentation jusqu'au loime cycle suivi d'une phase de stabilisation. 
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Figure 3-19 : Évolution des déformations mariensitique et austénitique en fonction du 
nombre de cycles thermiques sous une charge de 55 MPa (traitement thermique effectué 
a 550°C pendant une heure suivi d'une trempe sous une charge constante de 55 MPa). 
Chapitre 4 Caractérisation 
microstructurale du 
comportement de I'alliage 
4.1 Présentation et buts de l'analyse microstructurale 
L'étude menée au chapitre 3 sur le Comportement en fatigue d'un AMF décrit les 
évolutions des caractéristiques du matériau en fonction du nombre de cycles thermiques 
i travers l'étude des températures de transformation de phase et de l'effet mémoire du 
matériau. Ces évolutions, observées à l'échelle macroscopiques. sont le reflet de 
modifications de la structure interne du matériau. I I  nous est apparu intéressant de 
poursuivre cette étude par la caractérisation du comportement de l'alliage mais. cette 
fois-ci au moyen d'une expertise microstructurale. Plusieurs outils permettent de 
réaliser des études microscopiques : microscope optique. microscope électronique à 
balayage et à transmission. et diffractornètre de rayons X. 
Pour décrire au mieux les phénomènes mis en jeu lors des cycles thermomécaniques. 
nous allons caractériser l'évolution de la microstructure de l'alliage in situ, c'est à dire en 
obsen-ant la microstructure du matériau tout en  lui appliquant des cycles de fatigue 
thermique à charge constante. II est difficile de  voir un mécanisme de chargement 
thermomécanique adapté aux configurations des microscopes électroniques à balayage 
ou à transmission. Cependant, le diffractornètre de rayons X ':Y-PerP de Phillips 
possède sufisamment d'espace dans son enceinte de  mesure pour mener a bien ce projet. 
La diffraction des rayons X est une technique d'analyse des structures 
cristallographiques performante et non destructive. Appliquée aux AMF. elle devient un 
outil de caractérisation très intéressant, du fait du caractère cristalIographique important 
de la transformation martensitique. Nous allons dans ce chapitre caractériser grâce à 
cette méthode le comportement de  l'alliage Ni-Ti soumis a un cyclage thermique sous 
charge constante. une sollicitation thermomécanique similaire à celle appliquée sur le 
banc de fatigue macromécanique décrit au chapitre 3. 
4.2 Banc de fatigue dédiée à l'étude microsctructurale de I'AMF 
Le système mécanique dédié au diffractomètre de  rayons X permet d'effectuer l'analyse 
microstructurale des AMF tout en les soumettant a un cyclage thermique sous contrainte 
constante. Pour concevoir au mieux le système mécanique. il faut prendre en compte Ies 
restrictions de diffraction imposées par les règles de mesure par diffraction des rayons 
X. 
4.2.1 Principe de la diffraction des rayons X sur un cristal. 
Le phénomène physique à la base de la diffraction des rayons X est ['interaction des 
radiations de faibles longueurs d'ondes (quelques Angstrom) sur les atomes d'un réseau 
cristallin. Initialement. cette technique fut développée par les minéralogistes et les 
chimistes dans le but de caractériser géométriquement différentes structures 
cristallographiques par la mesure des distances interatomiques ainsi que des angles 
interplanaires pour en définir les propriétés physiques- Dans le cas de corps cristallisés. 
on peut restreindre I'analyse du phénomène d'interaction des rayons X avec la matière à 
celle de l'absorption et de  la diffusion élastique. 
Le principe de la mesure par diffmction de rayons X consiste à mesurer l'intensité du 
faisceau diffracté à partir d'un faisceau incident sur un échantillon cristallin. La 
diffraction des rayons X est due essentiellement à l'interaction radiation-matière. qui 
entraîne un déphasage entre les ondes incidente et diffractée, phénomène qui est à la 
base des techniques d'interférométrie. 
Cet effet s'observe pour tous les phénomènes ondulatoires, notamment pour les rayons 
X. La diffraction sur un réseau cristallin va créer des différences de chemin entre les 
ondes incidentes et réfléchies. L'amplitude de t'onde diffractée par une maille est 
appelée facteur de structure Fhkl - La Figure 4-1 illustre la section d'un cristal où les 
atomes sont disposés parallèlement aux plans A. B. C et D normaux au plan de la figure. 
séparées d'une distance d' les uns par rapport aux autres. Cette illustration suppose que 
les rayons X incidents au cristal sont parallèles et monochromatiques de longueur d'onde 
A. Son angle d'incidence noté 8. appelé angle de Bragg. se définit par rapport ji la 
normale des pians du cristal. 
Sous certaines conditions décrites à la Figure 4-1 (condition de réflexion de Bragg), les 
rayons incidents sur le cristal diffractent suivant le même angle 8 d'incidence. Sur le 
plan d'atomes noté A, tes rayons incidents 1 et la diffractent sur les atomes K et P. Ces 
deux rayons qui sont en phase sur le front d'onde initial ,W restent cohérents sur le front 
d'onde final YY'. La différence du chemin entre ces deux rayons s'écrit : 
plane normal 
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Figure 4-1 : Diffraction d'un rayon X sur un cristal. 
Cela reste vrai pour tous les rayons dispersés par tous les atomes du premier plan dans la 
direction parallèle à f '. Pour les atomes des plans inférieurs, p,u exemple les atomes K 
et L sur lesquels les rayons 1 et 2 se dispersent. la différence de chemin s'exprime en 
fonction de O et ci' par la relation 
ML + LN = d'sin 9 + d'sine 
Ces deux rayons restent cohérents après la diffraction si la différence du chemin 
parcouru correspond à un nombre entier de  la longueur d'onde A, soit 
Cette formulation connue sous le nom de relation de Bragg caractérise la condition de 
diffraction des rayons X sur un cristal. où r.l représente l'ordre de diffraction. 
4.2.1.1 Angle de Bragg 
Les deux facteurs géométriques intervenant dans la diffraction des rayons X sont l'angle 
entre le faisceau incident ou le faisceau diffracté définis par rapport à la normale au plan 
de réflexion et l'angle entre le faisceau incident et le faisceau réfléchi égal à 28 (Figure 
4 -  ) La condition de diffraction d'un rayon X sur un cristal est décrite par la relation de 
Bragg qui s'écrit de la façon suivante : 
Cette formulation montre que nA ne peut être supérieur à Id'. Soit. pour n = l .  la 
condition pour que la diffraction soit observable à l'angle 20 devient donc ë 5 d ' 
L'équation de Bragg qui décrit la condition de diffraction. s'écrit plus généralement sous 
la forme suivante en considérant la réflexion du premier ordre. soit d = dz : 
4.2.1.2 Le diffractométre X' Pert 
Le dijfructomèfre RX ' W e r r  " a été choisi pour son espace libre permettant d'effectuer 
ce type de mesure. I I  est suffisamment important pour concevoir raisonnablement un tel 
montage de fatigue. La Figure 4-2 décrit l'appareil en représentant la disposition de 
l'ensemble des éléments nécessaires à la mesure. L'acquisition des données s'effectue 
par un programme spécifique à la machine PCADP, version 4.0. 
Figure 4-2 : Disposition des éléments du diffractomètre X'Pert. 
Éléments er rôle des composants du diffractomètre X'Pen : 
La source délivre une radiation Cu-& sous 40 kV et 50 KA. 
Le filtre d i recao~e i  sélectionne les rayons X parallèles. 
La fente divergente limite la dimension du faisceau. 
Le filtre arrête les rayons parasites. 
La fente réceptrice affine le filtre des rayons parasites. 
Le filtre directionnel sélectionne les rayons parallèles à la diffraction. 
Le monochromateur sélectionne la radiation Ka. 
La fente du détecteur filtre les radiations. 
Le détecteur compte les radiations. 
4.2.1 -3 Mesure par diffraction des rayons-X 
La mesure du spectre de diffraction avec le diffractomètre consiste à envoyer un faisceau 
de rayons X en balayant l'angle d'incidence sur la surface d'étude afin de mesurer 
l'intensité des rayons X réfléchis. Les plages angulaires et le pas de balayage sont 
définis par l'utilisateur. Le diagramme ainsi obtenu. appelé spectre de diffraction. 
représente l'intensité du faisceau réfléchi I en fonction de I'angle d'incidence 20. 
Le système mécanique du diffractomètre permet à la source et au détecteur de pivoter 
simultanément autour de I'aue central pour faire un balayage de l'angle d'incidence 20 
sur I'échantillon. Toutes ces opérations sont automatisées et commandées par un 
ordinateur spécifique au diffractomètre. Pour respecter les conditions géométriques de 
réflexion. l'échantillon doit se positionner à la même hauteur que le centre de rotation 
source-détecteur. Un décalage en hauteur faussera les mesures en décalant les pics de 
réflexion du spectre de diffraction, 
J.2.l.f Application des rayons X sur les AMF 
Un métal ou un alliage peut être considéré comme un ensemble de microcristaux tous 
désorientés. figés les uns aux autres. II est donc possible de réaliser le spectre RY d'un 
tel échantillon. Ce spectre peut s'identifier comme étant "l'empreinte digitale" du cristal. 
bfaIheureusement. pour certains matériaux solides. un spectre peut présenter quelques 
raies de diffraction ou encore dans certains cas aucune ne sera visible. Ceci résulte du 
fait que l'orientation de la microstructure de l'alliage n'est plus aléatoire. mais bien 
définie. Cette orientation du cristal définit la texture du matériau qui résulte des divers 
traitements thermomécaniques de mise en forme. 
Les alliages à mémoire de forme présentent deux structures cristallographiques 
distinctes, une phase austénitique B2 de type CsCl et une phase martensitique B19' 
basse température qui a une structure compacte. Otsuka [2] décrit la stmcture 
monoclinique standard de la maille d e  la phase martensitique d'un cristal Ti-49.75 Ni 
dont les paramètres de maille sont a=0.2889 mm, b=O.412mrn. c=0.1622mm et $=96.86' 
(Figure 4-3). 
a) structure austénitique 
a 
b 
b) structure martensitique 
Figure 4-3 : Structure cristalline de  l'alliage Ni-Ti, a) maille élémentaire de la phase 
austénitique: b) maille élémentaire de la phase martensitique. 
Cette particularité cristalIographique des AMF motive l'intérêt d'une analyse par rayons 
X sur ces matériaux. car elle permet d'identifier chacune des deux structures cristallines 
par leurs clichés de diffraction présentés à la Figure 4-4. Ces clichés ont été obtenus 
avec un alliage 49.9% Ni-Ti. le cliché d e  la phase rnartensitique est obtenu à température 
ambiante. celui de la phase austénitique à 100°C. 
35 37 39 41 43 45 47 49 
Angle 20 
a) Phase austénitique 
b) Phase martensitique 
Figure 4-4 : Cliché de diffraction rayons X d'un alliage 49.9% Ni-Ti : a) phase 
austénite: b) phase rnartensite. 
4.2.2 Banc de mesure dédié à l'analyse de la fatigue des AMF par rayons X 
Sur la base des conditions de mesure de la dimaction R-X, nous avons conçu un 
système thermomécanique réalisant des cycles thermiques sur un AMF, sous une charge 
constante, qui permet d'analyser sa microstructure par diffraction des R-X. 
1.2.2.1 Présentation du modèle 
De façon similaire a la machine de fatigue présentée au chapitre 3. il s'agit ici de décrire 
les cycles superthermiques d'un AMF mais, cette fois-ci. par diffraction des rayons X. 
En effet. les cycles d'hystérésis se caractérisent maintenant non plus en terme de 
déformation en fonction de la température de transformation de phase. mais en terme de 
proportion de phase martensitique ou austénitique présente dans I'ailiage à une 
température donnée. 
Lorsqu'un AMF subit des cycles thermiques purs. on observe une croissance ou 
décroissance continue de plaquettes de martensite pour passer de l'état martensite pur 
( t 00%) jusqu'à l'absence de martensite (0%). Le chapitre 1 regroupe certains résultats 
de la littérature relatifs à ce type de sollicitation en décrivant les modifications 
microstructurales intervenant dans l'évolution des propriétés du matériau- Dans le cas 
d'une sollicitation thermique à charge constante. la composante mécanique liée à la 
charge ajoute d'autres mécanismes de modification de l'alliage. Les changements de 
phase dépendant de la variation de la température sont toujours observés. mais une 
fatigue mécanique des structures cristallographiques est aussi mise en évidence. 
Spécification du banc de fatigue ravons X 
Les échantillons étudiés sont des rubans Ni-Ti aux dimensions identiques a ceux 
du banc d e  fatigue mécanique. 
La machine de  fatigue doit travailler en traction uniaxiale seulement. 
0 La coaxialité entre la direction de chargement et le ruban doit être respectée. 
La surface du ruban analysé doit être toujours la même. malgré les variations de 
charge et de température. 
0 Le banc de fatigue doit s'intégrer dans l'enceinte du diffractomètre Phillips 
,Y'Prrt en respectant les procédures de  mesure. 
Le chauffage et le refroidissement de l'alliage doivent permettre de traverser les 
plages de températures de changement de phase. Les températures minimale et 
maximale ont été évaluées à 25"C et 100°C. Le chaut'fage de l'échantillon se fera 
par effet Joule. 
La température de l'échantillon devra rester constante lors des mesures. 
0 La durée d'un cycle thermique doit être minimale. notamment en favorisant le 
refroidissement de l1a1Iiage. 
Restriction du banc de mesure ravons X 
La restriction majeure pour la conception du banc de fatigue rayons X provient de 
l'espace disponible dans l'enceinte du diffractomètre qui limite le dimensionnement du 
banc de fatigue. Cet espace devra contenir la machine de fatigue tout en prévoyant 
d'une part des réglages de positionnement de l'échantillon. et d'autre part les 
déplacements occasionnés par les cycles thermomécaniques. 
4.2.2.2 Conception d u  banc de fatigue rayons X 
Suite à toutes ces spécifications fonctionnelles. le banc de fatigue rayons X a pu être 
élaboré. puis réalisé. La Figure 4-5 présente la conception générale du banc de fatigue 
rayms X en configuration de charge constante. II comprends trois ensembles 
principaux : 
Une plaque d'appui posée sur la base du diffractomètre, sur laquelle est vissé un 
axe rigide. 
Un boîtier accueillant la cellule a effet Peltier maintenu sur l'axe rigide et guidé 
par une crémaillère. Deux poulies sont disposées sur les bords supérieurs du 
boîtier. deux arrondis sur les bords inférieurs. 
Une corde reliant les extrémités de l'échantillon se positionne sur les poulies pour 
placer le ruban en contact avec le rail posé sur la cellule à effet Peltier. Le 
plateau de chargement se fixe au milieu de la corde. sous le boîtier. et assure 
ainsi un chargement symétrique de l'échantillon. 
Le rail remplit deux fonctions. ii permet de surélever le ruban par rapport à la cellule 
afin de laisser suffisamment d'espace aux attaches du ruban avec le fil. mais de plus. i l  
cuide le mouvement du ruban lors de ses déformations en le maintenant au niveau de 
t 
l'axe de rotation source-détecteur du diffractomètre (Figure 4-6). 
La cellule Peltier de type CP-2046 fabriquée par TE-Technology a été choisie pour sa 
température minimale -20°C et maximale +IZO°C. mesurées par le fabriquant à une 





Source cellule Peltier 
Figure 4-5 : Dessin général et photographie du banc de fatigue rayons X. 
Relation entre charge appliquée et contrainte sur I'AMF 
Le mode de chargement symétrique permet d'inspecter toujours la même zone de 
l'échantillon- La masse placée sur le plateau met en tension la corde qui en roulant sur 
les poulies applique la contrainte sur I'AMF. La contrainte appliquée sur le ruban en 
fonction de  la charge appliquée sur te plateau est alors donnée par la relation 
où Test la tension appliquée sur le ruban. F la charge de  la masse et 8 l'angle entre la 
corde en tension et la verticale. L'angle 0 mesuré sur le banc de mesure est de 20". ce 
qui donne un coefficient correctif pour la contrainte appliquée a I'AMF en fonction de la 
charge de 0.94. 
4.2.2.3 Montage général du banc de fatigue RX 
La Figure 4-5 illustre le montage général du banc de fatigue rayons X. Les éléments 
utilisés sont les suivantes : 
Une cellule à effet Peltier de type CP-2016 (Tm&- 120 "C 
distribuée par TE-Technofogy est utilisée pour refroidir I'échanti 
' - Tmin -20°C) 
Ilon. 
Un générateur i i ~ ~ ~ k t t  Packurd 6282A DC 0- 10V 0- 10A alimente la cellule à 
effet Peltier. 
Un générateur TENMA délivrant un courant maximum de 40A pour le chauffage 
de l'échantillon. 
Un relais de puissance à mercure EZkhur/ commande les cycles thermiques- 
Un potentiomètre Jacobi à plaquettes de graphite 0.4 / 4 RH-1000 W placé en 
série avec l'échantillon sert de résistance pour éviter les cours circuits. 
Ordinateur PC486 associé au système d'acquisition et de lecture de température 
pour l'asservissement des cycles de températures. 
4.2.2.1 Cyclage thermique de I'AMF 
Le banc de  fatigue rayons X permet de cycler thermiquement l'alliage sous une charge 
constante tout en maintenant une température constante durant l'opération de mesure 
rayons X (temps de mesure 15 min. dépendant des conditions de  mesure décidées par 
l'opérateur). 
Le problème majeur rencontré dans cette manipulation concerne le chauffage d e  
l'échantillon qui doit être compatible avec un système de refroidissement rapide pour 
diminuer la durée des cycles thermiques. Donner à une cellule a effet Peltier le rôle 
d'élément chauffant et de refroidissement n'est pas satisfaisant car. malheureusement. la 
lenteur des cycles thermiques de la cellule (plusieurs minutes) la rend inefficace pour 
cette application- 
Finalement. la cellule est maintenue a sa température minimale pour refroidir le rail et 
ainsi créer un puis thermique sur le ruban pour le refroidir rapidement. Le chauffage de 
l'échantillon s'effectue par effet Joule avec un courant de 14 A sufîïsant pour mener 
l'échantillon à 100°C. 
Pour le banc de fatigue rayons X. les cycles thermiques sont commandés par le même 
système d'acquisition développé pour le banc de fatigue mécanique et utilise les memes 
instruments de mesure. La gestion est effectuée à partir de la température lue sur 
I'échantillon et du programme Labview, éléments décrits au chapitre 3. 
3.2.2.5 Préparation pour la mesure rayons X 
a) Préparation de l'échantillon 
Un échantillon de 10 cm de Ni-Ti est découpé à partir du ruban caractérisé au chapitre 3. 
recuit à 550°C pendant une heure suivi d'une trempe. Ce traitement thermique. 
nécessaire pour diminuer les contraintes internes, oxyde la surface du ruban. Cette 
couche d'oxyde. si faible soit elle, perturbe la mesure en introduisant des composés 
diffractant qui se retrouvent sur le cliché de diffraction à travers des pics indéjxndants 
de ceux relatifs à la structure propre à I'AMF. Pour le désoxyder, l'alliage est poli tout 
d'abord mécaniquement avec un papier 600, puis par une attaque chimique de 3 à 4 
secondes dans la solution de composition 10% HF-30% HNO3-60% HzOz. 
Les extrémités du ruban sont rivetées aux extrémités d'une corde par deux cosses 





Figure 4-6 : Mise en position de l'échantillon sur le banc de mesure pour les mesures de 
diffraction des rayons X. 
b) Rédace du banc pour une mesure ravons X 
Les paramètres de mesure pour la diffraction sont la hauteur de I'échantillon. qui doit 
nécessairement se situer au niveau de l'axe de rotation source-détecteur, et I'horizontalité 
de la surface d'étude. Un décdage, si faible soit-il. faussera la mesure en décalant les 
coordonnées angulaires des pics de difiaction. À cet effet. plusieurs réglages ont été 
envisagés sur le banc de fatigue. 
Horizonralité de la cellule Peltier : les vis situées aux coins de la base inférieure du 
banc de fatigue permettent de mettre la surface de la cellule à effet Peltier à 
l'horizontal. et par de ce fait aussi le rail sur lequel l'échantillon vient se mettre en 
appui. Le rail devient alors une surface de référence pour I'échantiIlon. 
Posirion dzr ruban sirr le rail : pour réaliser l'horizontalité. la position du niban sur le 
rail s'ajuste en fixant la hauteur des supports des poulies par rapport au boîtier. 
ffuirreirr de lu surfice d'irrrde : une crémaillère sur l'me rigide ajuste la hauteur de la 
surface de l'échantitton. La hauteur est repérée par rapport à la position de référence 
du diffractomètre correspondant au centre de rotation de la source de radiation et du 
détecteur. 
4.3 Résultats 
4.3.1 Mode opératoire 
Les clichés de d i h c t i o n  concernent les phases austénitique et martensitique de I'AMF. 
Les températures de mesure pour chaque phase sont 10°C pour la phase martensitique et 
100°C pour la phase austénitique. La charge appliquée sur les échantillons est de 51.7 
MPa. Les mesures concernent les 150 premiers cycles thermiques. Chaque spectre de 
diffraction est obtenu par un balayage de l'angle 20 entre 37 et 46O correspondant à la 
zone définissant les pics caractéristiques des deux phases. On observe ainsi les 
évolutions des différents pics caractéristiques des deux phases en fonction des cycles 
thermiques. 
Paramètres de mesure du diffractomètre : 
- grilledivergente I o  
masque 10 mm 
r compteur grille I o  
grille réceptrice 0.5rnm 
4.3.2 Présentation des clichés de diffraction 
Les clichés de diffraction des phases austénite et martensite en fonction du nombre de 
cycles thermiques sont présentés respectivement sur les Figure 4-7 et Figure 4-8. Le 
nombre de cycles correspondant à chaque mesure est indiqué sur chaque cliché. Le 
cycle de martensite noté O correspond à I'état initial martensitique sous un chargement 
de 5 1 -7 MPa avant le premier cycle thermique. 
Angle 28 
Figure 4-7 : Spectres de diffraction des rayons X de la phase austénite (A) mesurés à 
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Angle 28 
Figure 4-8 : Spectres de diffraction des rayons X de la phase martensitique (M) mesurés 
à 1 0 " ~  pour différents cycles thermiques (contrainte appliquée 5 1.7 MPa). 
4.3.3 Paramètres caractérisant les clicbés de diffraction 
Chaque cliché de diffraction se caracterise par des paramètres particuliers qui décrivent 
chaque pic de diffraction relatif au différents plans (hkl}. Ces paramètres. qui 
caractérisent la structure interne du matériau. sont analysés en suivant les procédures 
particulières. 
a) Les largeurs des raies ~ z e t  BO;: relatives aux plans (1 IO) de la phase austénite et 
(020) de la phase martensite sont mesurées à la moitié de la hauteur des pics par rapport 
à leur base- (Les mesures relatives à la martensite demandent un soin particulier car les 
bases de certains pics R-X se superposent). Ces paramètres permettent d'évaluer la 
densité de dislocations et les contraintes internes dans le matériau. 
b) Les intensités des pics R-X 1:: et 1;;;' des phases martensitique et austénitique sont 
mesurees entre le sommet du pic et sa base. Ce paramètre évalue la fraction volumique 
de rnartensite et d'austénite transformée dans le matériau. 
R 
C) Les coordonnées angulaires 20:; , Zû, et 20~;~ '  des pics d'austénite. de la phase 
R et de la martensite. . et correspondent la distance interplanaire - dhkl- calculée avec 
l'équation 
h 
d h k l  = z sin ehkl 
où h est la longueur d'onde de la source. 
4.3.4 Analyse des clichés de diffraction 
Les clichés de diffraction présentés aux Figure 4-7 et Figure 4-8 révèlent certaines 
modifications de la microstructure des phases austénite et martensite au cours du cyclage 
thermique. La description des évolutions des paramètres caractérisant les clichés de 
diffraction est nécessaire pour la compréhension des phénomènes mis en jeu lors de 
cycles thermomécaniques pour chacune des deux phases. 
4 . 3 .  Évolution de la phase austénite 
L'évolution des contraintes internes lors des cycles thermomécaniques de  la phase 
austénitique se caractérisent par le paramètre B:: présenté en fonction du nombre de 
cycles à la Figure 4-9. Son évolution se décrit par une augmentation graduelle du 1" au 
50' '~ '  cycle pour ensuite se stabiliser jusqu'au l50''~" cycle. L'évolution inverse 
s'observe pour son intensité in', qui diminue brutalement lors des 6 premiers cycles. 
pour ensuite diminuer graduellement. En revanche. sa coordonnée angulaire 20;; reste 
stable jusqu'au 1 5i'me cycle pour diminuer de O.OjO au 150"~'  cycle. 
Nombre de cycles 
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Figure 4-9 : Évolution de a) B:~. b) 20p& et c) 1:; .en fonctions du nombre d e  cycles 
thermomécaniques. 
4.3.4.2 Évolution de la phase martensite et de la phase R 
L'évolution de la phase martensitique est plus complexe que celle de la phase 
austénitique. Une première observation montre de grandes modifications dans 
l'ensemble des paramètres après le premier cycle de chauffage, où la microstructure subit 
des modifications brutales, phénomène que l'on observe pas avec la phase austénite, 
La largeur du pic BE' relative au plan (020) de la martensite augmente dès le 1" cycle 
avec approximativement la même pente que celle obsenée avec ~7:~ pour se stabiliser 
jOL;me cycle (Figure 4- 10). 
Les évolutions des coordonnées angulaires 20:; présentées à la Figure 4-1 2 montrent 
que les angles du cycle initial (noté O sur la Figure 4-8) different fortement des autres 
cycles qui eux restent constants, 
Les intensités relatives des pics correspondant à la phase B19' changent graduellement 
après le 1" cycle. L'intensité du pic relative au plan (020)lllv augmente graduellement. 
alors que parallèlement ceIIes des plans ( 0 0 2 ) ~ ~ ~  et (I iih,,. diminuent avec les cycles 
(Figure 4-1 1). 
Durant les cycles thermiques. la coordonnée angulaire 20f~p' évolue vers des angles 
plus faibles. excepté pour le pic (1 lib,,. se stabilise après le 1" cycle (Figure 4-1 2). 
Une petite quantité de phase R se retrouve dans la phase B 19' à l'état initial (cycle O). 
Elle est identifiée par la présence des pics ( 2 0 2 ) ~  et (102 )R de la Figure 1-8. Après le 
1" cycle. la quantité de phase R diminue lentement pour se stabiliser. Une évolution 
R R identique s'observe pour les coordonnées angulaires 2ûhtl où les coordonnées 20707 - - et 
115 
29E augmentent brutalement après le 1" cycle pour diminuer progressivement 
202 
j usqu'au 1 50' '~ '  cycle (Figure 4- 1 2). 
10 1 O 0  
Nombre de cycles 
Figure 4-10 : Évolution de BE:. en fonction du nombre de cycles thermomécaniques. 
- 
Figure 4-1 1 : Évolution des intensités 1::;' en fonction du nombre de cycles 
Nombres de cycles 
Figure 4-12 : Évolution des coordonnées angulaires 20:;' et 20:;;. en fonction du 
nombre de cycles thermomécaniques. 
Chapitre 5 Discussion 
Les chapitres précédents présentent deux procédures qui caractérisent le comportement 
en fatigue de I'AMF Ni-Ti. Ces techniques expérimentales complémentaires. associent 
l'observation des propriétés macroscopiques du comportement de  l'alliage (référence 
chapitre 3) à une anaiyse microstructurale par diffraction des rayons X (référence 
chapitre 4). Les résultats. obtenus par ces deux études. mettent en évidence 
d'importantes modifications microstructurales du matériau lors du cyclage thermique a 
charge constante. Ces évolutions de la structure, observées par diffraction des rayons X. 
se reflètent sur les propriétés caractéristiques de l'alliage : températures de 
transformation de  phase et effet mémoire. 
Cette partie regroupe l'ensemble des résultats présentés dans les chapitres précédents 
pour aboutir à une description des mécanismes microstructuraus mis en jeu lors d'une 
sollicitation cyclique thermique i charge constante. 
La caractérisation de l'alliage 49.9 Ni-Ti faite au chapitre 2 révèle t'importance du 
traitement thermique sur les AMF pour qu'ils puissent développer leur propriétés 
remarquables. Les effets du traitement thermique ont été observés à travers la dureté et 
la chaleur latente de  transformation de l'alliage en fonction de la température du recuit. 
La combinaison de ces deux mesures a permis de développer une procédure 
espérimentale qui détermine la température de traitement thermique optimale d'un 
AMF. La température de  550°C, ainsi identifiée par ces critères. est devenue 
température de réference. mais reste à être validée par l'observation du comportement de 
l'alliage. 
5.1 Effets des cycles thermiques à contrainte constante 
Plusieurs auteurs ont traité l'effet des cycles thermiques purs sur le microstructure de  
I'AMF. Nous verrons que des effets semblables vont agir sur le comportement de  
l'alliage soumis à des cycles thermiques à charge constante. Cependant. la composante 
mécanique de  la sollicitation va affecter les deux phases en les déformant graduellement 
tout au long du cyclage par différents mécanismes microstructurau.~. La synthèse des 
résultats obtenus précédemment va permettre d e  guider l'analyse pour identifier et 
décrire ces mécanismes. 
5.1.1 Caractérisation des effets du cyclage sur I'AMF 
Les modifications microstmcturales de l'alliage, dues au cycles de  fatigue. sont décrites 
ici sur la base d'un échantillon cyclé sur la machine de fatigue à travers l'évolution de sa 
déformation réversible A& en fonction du nombre de cycles thermiques (Figure 5-1). 
L'échantillon choisi ici a subi le traitement thermique à la température optimale 
identifiée au chapitre 2, soit 550°C pendant une heure suivi d'une trempe. 
Les variations de  A&. définies par dépendent des évolutions combinees des 
phases martensitique et austénitique. Lors du cyclage thermique à contrainte constante. 
les déformations des  deux phases augmentent graduellement mais cela se produit à des 
amplitudes et des étendues propres à chacune d'elle. Le diagramme A e  reflète les 
différentes évolutions des déformations des deux phases. 
Comme le montre la  
Figure 5-1. la courbe d'évolutions de AE se compose de deux parties distinctes. La 
première concerne les premiers cycles ou l'on observe une augmentation rapide de  AE 
pour atteindre son maximum au 10'"' cycle. Cette augmentation est suivie d h n e  
période caractérisée par une diminution progressive puis d'une stabilisation observée au 
bout de 2000 cycles. L'évolution de AE correspond à des modifications 
microstructurales identifiées par rayons X sur les deux phases. En effet. l'interprétation 
des clichés de diffraction révèle que la période de croissance de l'effet mémoire 
s'associe au mécanisme d'orientation des variantes de martensite associé au 
réarrangement des dislocations résiduelles induites par la mise en forme de l'alliage, 
suivie d'une période où le matériau accumule des contraintes internes induites par 
transformation de phase qui caractérise la période de stabilisation. 
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Figure 5-1 : Effet mémoire AE en fonction du nombres de cycles them~iques sous la 
contrainte constante 5 MPa (température de traitement thermique : 550°C pendant une 
heure suivi d'une trempe). 
5.1.2 Modification de la phase austénite 
Présentée à la Figure 3-1 6, l'augmentation de la déformation EA de la phase austénite est 
continue lors du cyclage thermomécanique. Cet effet est dû au réarrangement des 
dislocations générées par la mise en forme ainsi qu'à I'accumulation de nouvelles 
dislocations introduites par les cycles thermiques. Ces phénomènes ont pour effet 
d'accentuer la déformation lors des premiers cycles. L'analyse des évolutions des 
paramètres liés aux clichés de  diffraction en fonction du nombre de  cycles caractérisant 
ce phénomène. permet de décrire qualitativement ces modifications. Ces paramètres 
sont la largeur du pic 8% ainsi que sa coordonnée angulaire 20:', caractérisant ie pic 
de diffraction relatif au plan (1 de la phase austénite. 
L'augmentation de B;. lors des 50 premiers cycles. illustre la croissance de  la densité 
de dislocations durant les cycles thermomécaniques (Figure 4-9). Ce phénomène. appelé 
tkrouissage induit thermiquement. s'observe également lorsque l'alliage subit des cycles 
thermiques purs. Dans ce cas. la formation répétée de martensite induite thermiquement 
conduit à des modifications microstructurales qui se caractérisent par un durcissement 
structural de l'alliage. Cet effet peut s'avérer néfaste. car trop de  contraintes internes 
dans la structure du matériau peuvent rendre difficile les mécanismes microstructuraux 
nécessaires à ta transformation martensitique. Cet effet s'est révélé sur l'évolution de la 
chaleur latente de transformation de  phase qui augmente pour des structures relaxées par 
des hautes températures de traitement thermique. Ce phénomène est associé à la 
diminution de  ses propriétés mécaniques (voir chapitre 2). Nous verrons plus tard. par 
l'étude des évolutions des températures de  transformation. l'effet de  la charge qui 
malgré l'accumulation des dislocations favorise le transformation martensitique en les 
rearrangeant. 
L'effet de la composante mécanique de  la sollicitation se reflète sur la coordonnée 
angulaire 20:~: du pic (1 10). Son évolution est plus progressive en restant constante 
lors des 15 premiers cycles pour ensuite diminuer de  0.05" au I50""' cycles (Figure 4- 
10). Ce phénomène reflète les augmentations des distances interplanaires dn', entre les 
plans parallèles a ces surfaces, conséquence des contraintes résiduelles accumulées lors 
des cycles thermomécaniques. 
La description de  la déformation de Ia phase austénitique par I'accumulation de  
contraintes internes ressemble à celle des matériaux plus usuels lors des essais de fluage. 
Cependant, elle est accélérée par l'introduction de défauts cristallins introduits par les 
mécanismes répétés de changement de phase qui favorisent la formations de dislocation. 
5.1.3 Modifications de la phase martensitique 
Les mécanismes de  déformation de la phase martensitique. lors du cyclage 
thermomécanique. sont plus complexes que ceux observés pour l'austénite. Si les 
analyses macroscopiques et microscopiques rayons X décrivent l'évolution de  la phase 
austénite comme continue. celle de  la martensite doit alors être nécessairement à 
l'origine de  l'augmentation brutale de  A& lors des premiers cycles. 
Les modifications microstructura1es brutales de la phase martensite lors des premiers 
cycles sont mises en évidence par les rayons X. Elles semblent être à ]-origine de  
I'augmentation de la déformation de la phase martensite qui comme la phase 
austénite reste graduelle mais cependant plus prononcée lors des premiers cycles. Ce 
phénomène peut être associé à trois mécanismes. Le premier concerne le réarrangement 
des dislocations résiduelles induites par la mise en forme d e  l'alliage. Le second 
correspond a l'accumulation de  nouvelles dislocations occasionnées par la 
transformation induite themiquement (mécanismes identiques à celui produit dans la 
phase austénitique). Le troisième est identifié comme étant relatif à la réorientation des 
variantes de  martensite dans la direction de chargement. Nous pouvons supposer que 
ces trois phénomènes se superposent tout a u  long du cyclage. mais leur influence sur la 
déformation du matériau évolue. 
5.1.3.1 Orientation de la martensite 
La transformation martensitique possède la propriété d'associer un changement de forme 
au changement de structure. Ce phénomène est provoqué par une déformation par 
cisaillement le long de son plan d'habitat appelé déformation à plan invariant. Même si 
la phase mère est monocristalline. la transformation de phase produira un certain nombre 
de domaines martensitiques possédant chacun des indices de plan d'habitat différents et 
qui apparaîtront répartis dans l'échantillon. Ces domaines martensitiques d'indices de 
plans d'habitat différents sont appelés variantes ou plaquettes de martensite [2]. 
Généralement, lorsqu'un cristal d'austénite est refroidi en dessous de la température Ms. 
il peut se former 24 variantes de martensite. Cependant quand la transformation est 
induite thermiquement avec une contrainte, on observe la formation préférentielle de 
certaines variantes [2]. Ceci s'esplique en considérant la transformation niartensitique 
analogue à un pseudo-cisaiIlement. Les efforts externes agissent quant à eux de façon à 
favoriser cette déformation. 
Dans le cas d'un monocrista1. le facteur de Schmidt associe la contrainte appliquée o au 
cisaillement r du cristal le long de son plan d'habitat par la relation 
où K désigne l'angle entre l'axe de l'échantillon et la normale au plan d'habitat. et h 
l'angle entre la direction de glissement du cristal avec l'axe de traction. La valeur 
maximale du facteur de Schmidt est 0.5. Ainsi, la contrainte de cisaillement critique 7, 
est atteinte par la variante de martensite qui aura le plus grand facteur de Schmidt en 
provoquant la formation de cette variante. L'orientation des variantes va dépendre du 
facteur de Schmidt. en favorisant les variantes parmi les 24 celle qui ont le facteur le 
plus grand. 
Ce mécanisme d'orientation s'observe également lorsque la martensite est induite 
thermiquement sous une charge constante, où lors de la transformation B2+M du 
refroidissement. les variantes vont s'orienter dans la direction de chargement [30]. Ce 
mécanisme. associé au comportement en fatigue face à ce type de sollicitation. est à la 
base du processus d'éducation de l'effet mémoire double sens (EMDS). 
La déformation. due au mouvement des interfaces entre celles-ci. est prépondérante pour 
la dkformation de la martensite observée lors des premiers cycles [B. 29. 301. Cette 
déformation. à l'opposé de celle liée au changement de  phase. n'est provoquée que par 
I'appiication d'une contrainte appliquée au matériau. Ce mécanisme peut se représenter 
à partir de l'état martensitique autoaccomodant représenté par deux variantes de même 
fraction volumique f2=fi='/2 (Figure 5-2). L'application d'une contrainte orientée dans 
le sens de cisaillement de la variante 1 déplace l'interface entre 1 et 2 vers 2 en 
modifiant la fraction volumique des deux variantes. De cette orientation. il en résulte 
une croissance de variantes orientées au détriment des autres. 
Dans ce cas. la déformation qui en résulte est kgale à [2] 
AE,, = (f' + ~ f ' p ' ~ + ( f '  + ~ f ' b ' ~ - ( g ~ ' f '  + g ~ ' f 2 )  
soit A€,, = A ~ ' R ' ~  + A F ' R ' ~  
o l ~  R est appelé tenseur d'orientation de la variante, il oriente dans l'espace la direction 
de glissement g. 
Austénite 
I 
Martensite accomodante Martensi te orientée 
Figure 5-2 : Déformation par mouvement d e  l'interface entre deux variantes. 
Le mécanisme d'orientation des variantes de martensite est mis en évidence par 
l'analyse rayons X à travers les évolutions des intensités les pics de diffraction observés 
à la Figure 4-8. C'est entre l'état initial et  le premier cycle que le mécanisme 
d'orientation est le plus significatif en observant une augmentation brutale de 1.2% de  la 
déformation de la phase martensite. Ce phénomène est illustré par la diminution brutale 
des intensités 1:'et 1 des pics de diffraction des pians (002)Bis et ( 1  1 1)B19.- 
Parallèlement. I'intensité 1,' augmente rapidement après le premier cycle et se stabilise 
\.ers le 1 jim' cycle (Figure 4-9). 
Cette orientation fait apparaître après le premier cycle une faible quantité de  phase R. 
révélée par la diffraction des plans (20& et ( 2 0 2 ) ~  (Figure 4-8). Après le premier 
cycle. la quantité d e  phase R augmente légèrement puis se stabilise. 
5.1.3.2 Stabilisation de la martensite 
Après la phase d'orientation des variantes. la déformation de  la martensite reste continue 
avec les cycles thermomécaniques. L'augmentation de  la déformation. plus faible que 
lors de la phase d'orientation. s'identifie à I'evoIution de la déformation de  I'austénite. 
Cette deuxième période d'évolution de  la martensite correspond a Ioétat stable d e  A&. 
Après 10 cycles thermomécaniques, les mécanismes à la base des déformations. 
observés dans la phase austénitique. s'observent également sur la martensite. 
L'accumulation progressive des dislocations induites par les cycles thermiques. 
inhérentes aux deux phases, fait croître simultanément et et\. Cet effet se décrit par 
les paramètres caractérisant chacune des phases BK et B: qui présentent des 
évolutions en fonction du nombre de cycles thermomécaniques sen~blables (Figure 4-9 
et Figure 4- 1 1 ). 
Les changements de  20,' et 20yI(: après le premier cycle. illustrent la différence entre 
les paramètres de  réseau de la phase martensitique réorientée avec la phase 
martensitique induite par la transformation martensite-austénite. Ce phénomène est la 
conséquence de l'effet de la charge qui agit sur le réseau cristallin qui contribue à 
1 'augmentation de 
5.2 Effet du traitement thermique sur le comportement de l'alliage 
La Figure 5-3 regroupe les résultats décrivant les évolutions de AE en fonction du 
nombre de cycles et de  la tempirature de traitement thermique. Ces courbes mettent en 
&.idence l'importance de l'état microstructural initial de l'alliage qui conditionne 
1-évolution des phases martensitique et austénitique lors des premiers cycles thermiques. 
En effet. les plus grandes disparités de comportements relatifs aux trois recuits 
s'observent lors des 300 premiers cycles, pour ensuite converger vers un état stable (état 
stable au regard de l'effet mémoire A&). 
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Figure 5-3 : Représentation de A& en fonction du nombre de cycles et de la température 
de traitement thermique. 
L'état initial. caractérisé par les mesures de  dureté et de chaleur latente de 
transformation (référence chapitre 2), évalue la relaxation du matériau de ses contraintes 
internes introduites par I'écrouissage de mise en forme de l'alliage. Comme nous 
l'avons décrit. les hautes températures de recuit restaurent plus efficacement l'alliage en 
diminuant sa limite élastique et en augmentant l'allongement à la rupture. Ces 
modifications microstructurales se retrouvent naturellement sur le comportement 
thermomécanique de  l'alliage. 
Les ef'fets du traitement thermique se reflètent sur Ies évolutions des déformations E.., et 
et ce dès les premiers cycles thermiques. Cependant. leurs contributions semblent 
moindres dans la phase austénitique comparativement aux déformations occasionnées 
par l'orientation des variantes de martensite. La diversité des comportements de  A& 
obssnrés avant les 300 premiers cycles thermomécaniques avec les trois recuits. met en 
évidence l'importance de l'état initiale de relaxation des contraintes internes du 
matériau. 
5.2.1 Effet du recuit sur l'orientation de la martensite 
Lors des premiers cycles thermomécaniques. l'augmentation de AE s'observe sur les 
trois échantillons. Comme nous l'avons décrit précédemment. cette augmentation 
s'attribue au mécanisme d'orientation des variantes de martensite associé au 
réarrangement des dislocations résiduelles. Cette première période d'évolution de ia 
martensite apparaît sensible à la température de traitement thermique. Son étendue (en 
terme de nombre de cycles) ainsi que son amplitude sur la déformation de EM semblent 
dépendre de l'état microstnictural initial de l'alliage. 
Plus les températures de recuit sont basses. et plus l'alliage doit subir des cycles 
thermomécaniques pour que l'on observe une augmentation significative de AE (Figure 
5-3). Cet effet pourrait s'expliquer par la présence de contraintes résiduelles encore trop 
fortes dans l'alliage qui ralentissent les mécanismes d'orientation de la martensite. où 
plusieurs cycles themiiques sont alors nécessaires pour réarranger les dislocations afin 
de favoriser le mouvement des interfaces. Cet effet est plus marqué pour l'échantillon 
recuit à J7j°C o ù  I'augmentation de A& s'observe seulement après 8 cycles thermiques. 
alors que 3 cycles suffisent pour rémanger les dislocations pour le recuit à 550°C. De 
plus. l'étendue du phénomène, limité à 15 cycles pour le recuit à 550'. concerne les 400 
premiers cycles pour le recuit à 475°C. 
Dans le cas des températures de traitement thermique plus élevées. la relaxation des 
contraintes internes est plus complète. Ceci a pour effet de permettre a w  variantes de 
martensite de s-orienter plus facilement. Ce phénomène s'observe par l'augmentation 
dés les premiers cycles de Aê mesuré sur l'échantillon recuit à 625°C. 
5.2.2 Effet du recuit sur la stabilisation de l'alliage 
L'effet du traitement thermique agit également sur la stabilisation de l'alliage. En effet. 
la relaxation. définie par la température de recuit. conditionne la capacité de l'alliage à 
accumuler les nouvelles dislocations introduites par le cyclage. Cet effet s'illustre avec 
l'échantillon qui a été recuit à 625OC où l'on observe des déformations et les plus 
importantes ainsi que la diminution la plus marquée de AE après la période d'orientation 
des variantes (Figure 3-16). La tendance observée avec l'alliage recuit a 550°C est 
moindre mais suit sensiblement la même évolution en présentant une plus grande 
stabilité de AE après le 15''mecycle. Ce recuit à température inférieure semble rendre le 
matériau moins sensible à I'accumulation de nouvelles dislocations car plus rapidement 
saturé. 
Un traitement thermique à une température trop basse rend le comportement du matériau 
instable face à ce type de sollicitation. La description de I'ivolution de son effet 
mémoire est difficile. En effet. pour le recuit a 47j°C. les mécanismes d'orientation de 
variantes de martensite. d'arrangement et d'accumulation des dislocations induites par la 
transformation sont difficilement perceptibles. On pourrait supposer que ces effets se 
superposent tout au long du cyclage- Ceci se reflète par une évolution chaotique de A& 
pendant les 200 premiers cycles. suivi d'une stabilisation de l'effet mémoire qui 
converge vers les valeurs observées avec les traitements à 550 et 625°C. 
5.3 Effet de la charge appliquée 
L e  mécanisme d'orientation de variantes dépend de la contrainte a appliquée à l'alliage 
[2 .  281. Si l'on suppose que la capacité d'orientation d'un alliage pour un traitement 
thermique spécifique peut être estimée par le nombre de cycles nécessaires pour 
atteindre la valeur maximale de son effet mémoire. on observe alors une diminution de 
la période d'orientation des variantes lorsque l'on augmente !a charge appliquée à 
I'aIIiage lors des cycles thermomécaniques. 
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Figure 5-4 : Effet de la charge sur l'orientation de la martensite. 
En effet. comme le montre la Figure 5-4. il apparaît clairement que la contrainte de 100 
MPa diminue la période d'orientation. Pour des recuits identiques à 550°C pendant une 
heure. la valeur maximale de A& s'observe dès le premier cycle. Dans ce cas. toutes les 
variantes. favorables à la direction de chargement. semblent s'orienter lors de 
refroidissement du premier cycle thermique. alors que 10 cycles thermomécaniques sont 
nécessaires pour orienter les variantes avec une charge de 55 MP. 
5.4 Traitement thermique sous charge constante 
5.4.1 Principe et but 
Les résultats présentés et interprétés précédemment concernent le comportement du 
matériau présentant à l'état initial une martensite auto accommodante. Cet état est 
obtenu lors de la phase de refroidissement de l'alliage après le recuit à la transformation 
austénite-martensite. Cette configuration initiale de la martensite nécessite une période 
d'orientation des variantes par les cycles thermomécaniques avant d'observer une 
stabilisation de l'effet mémoire. Nous avons cherché ici à modifier I'état initial de la 
martensite en appliquant une charge constante à I'AMF pendant son traitement 
thermique. Ceci va avoir pour effet d'orienter la martensite pour obtenir un état initial 
préalable favorable au cyclage thennomécanique. 
Les Figure 5-5 et Figure 5-6 comparent les évolutions de EA. EM et AE en fonction du 
nombre de cycles de l'alliage recuit sans charge avec celles de l'alliage recuit avec une 
charge (la charge appliquée pendant le recuit est identique à celle de l'essai de fatigue 
soit 55 MPa. la température de traitement pour les deux échantillons testés est de 550°C 
pendant une heure). 
5.4.2 Effet sur le comportement en fatigue 
Les essais relatifs aux deux recuits présentent des évolutions des effets mémoire AE 
différentes (Figure 5-6). Du fait des déformations des phases austenitiques identiques 
pour les deux traitements thermiques lors des 10 premiers cycles. ces différences ne 
peuvent s'expliquer que par les modifications intervenant dans les phases martensitiques 
(Figure 5-5) .  En effet. la déformations observée pour le recuit sous charge lors des 
10 premiers cycles thermomécaniques est plus importante qu'avec celle relative au 
recuit sans charge. 
Le recuit sous charge oriente partiellement les variantes de martensite lors de la 
séquence du refroidissement du traitement thermique. Ceci a pour effet d'augmenter la 
déromnation de la martensite lors des 1 O premiers cycles comparativement au recuit sans 
charge (Figure 5-5). Son augmentation plus lente peut s'expliquer par la fraction de 
\miantes restant à orienter qui est plus faible. Au bout de 10 cycles, les déformations 
pour les deux recuits sont identiques. Cela peut signifier que les deux phases se trouvent 
dans le même état d-orientation. 
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Figure 5-5 : Effet d'un traitement thermique à 550°C sous une charge constante d e  55 
MPa sur l'évolution des déformations E,, et EW en fonction d u  nombre de  cycles. 
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Figure 5-6 : Effet d'un traitement thermique à 550°C sous une charge constante d e  55 
MPa sur l'évolution d e  AE en  fonction d u  nombre d e  cycles. 
Les effets d e  la charge sur la phase mère aux hautes températures du traitement 
thermique semblent intervenir après la période d'orientation de la martensite en 
obsemant une stabilisation de AE plus nette pour l'alliage recuit sous charge (Figure 
5-6). t 'effet de la charge lors du  recuit. en  plus d'orienter partiellement la martensite. 
pourrait réarranger d'une part les dislocations résiduelles mais également celles 
introduites lors du  recuit. S a  structure deviendrait alors moins sensible aux dislocations 
introduites par le cyclage thermomécanique. car déjà contrainte lors de  son traitement 
thermique. elle serait alors plus vite saturée. Cet effet s'illustre par I'évolution des 
déformations EA et E ~ I  du recuit SOUS charge qui sont constamment inférieures à celles du 
recuit sans charge. 
5.5 Effet du cyclage sur le comportement thermique de l'alliage 
Les changements microstructuraux induits par les cycles thermomécaniques décrits 
précédemment par les déformations des phases martensite et austénite affectent 
également les températures de transformation (Figure 3-15). En effet. on observe une 
diminution de I'hystérésis en température avec le nombre de cycles thermomécaniques 
pour l'ensemble des traitements thermiques (Figure 5-7). Cet effet est la conséquence 
de l'évolution des températures de transformation de  phase avec les cycles. 
Les séquences d'évolution de déformation des phases martensite et austénite, d é d e s  
précédemment. comme conséquence des modifications microstructurales. se retrouvent 
sur les évolutions de leurs températures d'inductions respectives. En effet. les 
températures MF(@ et Ms(a) présentent deux stades d'évolution : une diminution lors 
des premiers cycles. suivie d'une augmentation. Cependant. les températures AF(o) et 
&(O) diminuent graduellement pour se stabiliser avec les cycles thermomécaniques 
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Figure 5-7 : Évolution de la largeur d'hystérésis HT (HFA~MF) en fonction de la 
température de traitement thermique et  du nombre de cycles thermomécaniques. 
5.5.1 Effet sur les températures MF(C5) et &(O) 
L'interprétation du spectre de diffraction relatif à la phase austénite a mis en évidence 
l'accumulation des dislocations lors des cycles thermomécaniques associés aux 
mécanismes d'écrouissage induit thenniquement [2. 4. 6. 1 1 1 .  Cependant. 
l'accumulation de dislocations due aux cycles thermomécaniques ne se décrit pas 
exactement comme celui induit par un cyclage thermique pur. 
L'écrouissage thermique est associé à une augmentation de la dureté de  l'alliage (Figure 
5-8). Les caractéristiques du matériau s'en trouve modifiées en observant la diminution 
des températures Ms et MF en réponse aux contraintes internes croissantes dans le 
matériau qui rendent difficile la transformation rnartensitique. C e  phénomène se 
retrouve lors du traitement thermique où pour des basses températures. la relaxation 
insuffisante de l'alliage fait diminuer Ms et MF [2,4. 8, 1 11. 
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Figure 5-8 : Évolution de la dureté de la martensite en fonction du nombre de cycles 
t herrniques. 
L'accumulation de dislocations dans le matériau par le cyclage thermique à charge 
constante, dislocations inhérentes aux deux phases est différente de celle résultant d'un 
cyclage pur. En effet, contrairement au cyclage thermique pur. on observe ici la 
croissance des températures caractéristiques bf~(6) et Ms(a) de la transformation directe 
B2-M après 20 cycles. Cette différence de comportement illustre l'influence de la 
composante mécanique de ia charge qui réarrange les dislocations résiduelles ainsi que 
les nouvelles introduites par le cyclage dans la structure. Ce réarrangement facilite alors 
la transformation de phase reflétée par l'augmentation des températures M@) et Ms(o). 
Ce mécanisme de réarrangernent de dislocations n'existe pas lors des cycles thermiques 
purs. qui à terme affecte la transformation martensitique par un blocage progressif des 
mouvements cristallographiques 14, 71. 
Les mouvements des interfaces des variantes, caractérisant l'orientation de la martensite. 
ainsi que le réarrangement des dislocations résiduelles dues a la mise en forme. 
augmentent la barrière énergétique pour former la martensite lors du refroidissement. 
Ceci a pour effet de diminuer les températures d'inductions MF@) et Ms(o) observées 
lors des premiers cycles thermomécaniques. Cela est plus marqué lorsque la température 
du recuit est élevée. En effet, comme pour les évolutions de A& observées 
précédemment. les étendues e t  les amplitudes des tendances relatives aux température 
h/iF(o) et Ms(o) dépendent de  la température du traitement thermique en observant une 
diminution plus brutale pour le recuit à 625°C. 
5.5.2 Effet sur les températures A ~ f a )  et As(@ 
Comme pour la phase martensitique, une comparaison de I'évolution des températures 
d'induction de  l'austénite en fonction du nombre de  cycles AF(o) et As(@ avzc sa 
déformation peut être faite. 
Pour la transformation inverse M+B2, les températures caractéristiques &(O) et As@) 
sont moins affectées par les cycles thermomécaniques. En effet. pour les recuits à 550 et 
GZj0C. on observe leurs diminutions graduelles jusqu'au 1 0 0 ' ~ ~ '  cycle pour ensuite se 
stabiliser. Cette évolution suit celle du paramètre BI;. décrite précédemment. qui 
caractérise i'augmentation d e  la densité des contraintes internes dans le matériau. La 
diminution des températures AF(b) et As(b) lors des premiers cycles montre qu'une 
relaxation du matériau su f isante  permet le réarrangement des  dislocations résiduelles. 
ainsi que celles générées par les cycles thermomécaniques dans la structure de l'alliage. 
Cet effet a pour conséquence de  faciliter la transformation dans le sens 
martensite+austénite en favorisant les sites de germination de cette phase. La 
saturation d u  matériau en dislocations observée par I'évolution de  B:; se retrouve avec 
les températures AF(0) et As(o) qui se stabilise après 100 cycles. 
Pour le traitement à 47S0C. les mécanismes de réarrangement des dislocations sont 
difficiles car la relaxation des contraintes internes de l'alliage n'est visiblement pas 
suffisante. L'accumulation d e  nouvelles dislocations dans la stmcture induites par les 
cycles thermomécaniques qui interragissent avec les dislocations résiduelles ne favorise 
pas la transformation martensite-austénite. Ceci a pour effet d'augmenter les 
températures &(a) et A&). 
5.5.3 Transition de phase R 
Dans le cas des alliages Ni-Ti. la transformation martensitique peut être précédée par 
une transformation intermédiaire. Cette phase. qui apparaît lors du refroidissement de 
l'alliage. est appelée phase R ou transformation pré-martensitique de structure 
rhomboédrique. Cette phase se caractérise par une distorsion rhomboédrale de la 
structure 8 2  de type CsCI, c'est à dire à une déformation selon une des diagonales du 
réseau cubique qui définit la structure austénitique. La présence de cette phase R 
modifie la séquence de transformation austénite-martensite B2+M au refroidissement 
pour devenir B3+R+M. 
O 20 40 60 80 1 O 0  
Température Deg.C 
Figure 5-9 : Influence des cycles thermiques sur la transformation R ( ~ 5 5 M p a ) .  
Cette séquence de transformation s'observe par RX sur l'alliage recuit à 550°C après le 
premier cycle thermomécanique (Figure 4-8) mais ne  semble pas apparaître sur son 
comportement macroscopique (Figure 3- 14). Cependant. la transformation de la phase 
R s'observe avec I'alliage traité à 475°C pendant une heure lors du cyclage thermique 
sous une charge de 55 MPa (Figure 5-9). En effet. il apparaît clairement que lors des 50 
premiers cycles. la transformation au refroidissement est B2+R+M puis ensuite Ia 
transformation devient directe B2+M. 
Cette modification de séquence de transformation peut s'expliquer par l'évolution des 
températures de transformation de phase lors des cycles thermomécaniques [22] .  La 
température TR. température d'induction de la phase R. ne semble pas être affectée par 
les cycles thermomécaniques. alors que l'évolution de la température Ms(a) est 
significative. Pour les premiers cycles. la température d'induction de la martensite 
Ms(o) est inférieure à celle de la phase R, la séquence de transformation au 
refroidissement est alors B2+R+M. Lorsque M&) devient supérieure à TR. la 
transformation devient directe. 
Conclusion 
On trouve l'origine de la fatigue des aliiages à mémoire de forme dans les modifications 
microstructurales induites par les cycles thermiques et par la charge appliquée durant 
l'essai. La transformation martensitique est une transformation par cisaillement 
accompagnée d'une variation de volume. Ce mécanisme de déformation agit comme 
source supplémentaire de contraintes internes par rapport aux matériaux classiques. 
Le comportement de l'alliage 49,9% Ni-Ti soumis a des sollicitations cycliques 
thermiques à charge constante a été étudié ici par deux approches. L'approche 
macroscopique a permis de décrire l'évolution en fonction du nombre de cycles des 
déformations des phases austénite et martensite? de l'effet mémoire double sens assisté 
et des températures de transformations de phase. Ces résultats. combinés à une analyse 
ir7 .silu par diffraction des rayons X. nous a permis de décrire certains mécanismes 
riiicrostructuraux intervenant lors du cyclage. Deux comportements du matériau ont 6té 
obsenrk Le premier concerne ies premiers cycles caractérisés par une évolution rapide 
de 1-effet mémoire. phénomène identifié par diffraction des rayons X comme étant 
associé à l'orientation des varimtes de martensite et aux réarrangements des dislocations 
résiduelles induite par la mise en forme du matériau. Le second correspond à la 
stabilisation de l'alliage. illustre par une faible diminution de l'effet mémoire. relatif à 
I'accumulation de dislocations inhérentes aux deux phases. L'étendue de ces 
comportements dépend de plusieurs facteurs : la température du traitement thermique. la 
charge appliquée pendant l'essai de fatigue et enfin l'action d'une charge lors du recuit. 
1. Température de traitement thermique 
Une trop forte relaxation du champ de contraintes internes (induites par la mise en 
forme) dans la structure du matériau. déterminée par la température de traitement 
thermique. favonse 1-orientation de la rnartensite lors des premiers cycles au détriment 
de son comportement en fatigue qui est plus instable. A l'inverse. une relaxation 
insuffisante sïllustre par une évolution chaotique de l'effet mémoire de l'alliage. C'est 
avec le traitement thermique optimal à la température de 550°C pendant une heure suivi 
d'une trempe que le comportement de  I'effet mémoire double sens assisté de  I'alliage 
Ni-Ti est le plus stable sur 10000 cycles thermiques sous une charge de 55 MPa. Cette 
température fut identifiée expérimentalement par la chaleur latente de transformation et 
la microdureté de  l'alliage (référence chapitre 2) .  
2. Charge appliqube sur I'alliage 
La méthode pour déterminer la température optimale de traitement thermique ne tient 
pas compte de la contrainte appliquée lors de  l'essai de fatigue. En effet. la charge de 
100 MPa rend instable le comportement de I'effet mémoire de l'alliage pourtant stable 
avec 55 MPa pour un recuit identique à 550°C. Cette instabilité pourrait être diminuée 
en  favorisant le comportement mécanique de l'alliage par une pondération plus forte du 
facteur lié à la microdureté dans l'optimisation de la température de traitement 
thermique. Cet effet aura pour conséquence de limiter la relaxation du matériau par une 
température de recuit plus basse qui diminuera la chaleur latente de transformation. 
3. Prévenir les effets de la fatigue 
L'application d'une contrainte constante à I'AMF durant son traitement thermique 
permet de prévenir des effets des cycles de fatigue sur la structure de I'alliage en 
réorientant partiellement la martensite et en réarrangeant les dislocations induites par la 
mise en forme. Cet et'fet s'illustre par une stabilisation marquée de l'effet mémoire du 
matériau. Nous pouvons imaginer que l'application d'une contrainte durant les cycles 
de fatigue qui serait inférieure à celle appliquée lors du recuit améliorera d'avantage la 
stabilisation de l'alliage- 
L'étude de la fatigue. que nous avons mené ici nécessiterait d'être complétie par des 
études microscopiques qui permettraient une description plus précise des mécanismes 
microstnicturaux dans l'alliage intervenant lors des traitements thermiques, notamment 
en évaluant la taille des grains ainsi que la présence de précipités. Ces analyses nous 
renseigneront sur l'influence et la formation de ces particules dans la matrice qui 
sembIent agir sur le comportement du matériau. Leur rôle apparaît important sur la 
stabilisation des aliiages Ni-Ti lors des cycles thermiques purs [7. 41. L'analyse rayons 
X ne nous a pas permis malheureusement d'observer la présence de précipités dans notre 
alliage car ils seraient en trop faible quantité. 
La microscopie électronique pourrait mettre en évidence un autre phénomène 
intervenant lors du cyclage thermomécanique des AMF. Identiquement au matériau 
usuels. I'effet de la fatigue sur les AMF se reflète en partie par l'apparition de fissures 
dans les microstructures [ 2 ] .  Dans tous les polycristaux. les joints de grains et leurs 
régions avoisinantes sont des zones sensibles pour les effets de fatigue. Ces zones sont 
des sites propices d'initiation de fissures qui conditionnent le comportement en fatigue 
des matériaux. 
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